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(57) Sang ché dé xuit phuong phép x4c dinh tinh x4c thuc cia hydrocacbon dau mé
dugc biét 1a bao gdm it nhat mot chat d4nh ddu hoa hoc dic hidu, cling nhu phwong phap
xac dinh su pha tron ctia hydrocacbon dau moé duoc danh ddu véi it nhit mot chit danh
diu hoa hoc dic hidu. Phuong phap dugc yéu cau bao ho va duoc md ta & diy dua trén
viée sit dung chit danh diu hoa hoc dic hiéu két hop véi su ion héa laze & budc song 1a
gitta khoang 300 nm va khoang 370 nm két hop véi phép do phd d6 linh dong ion hodc
v6i phép do khbi phd.
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Linh vie kj thuit dwoc dé cip
Sang ché d& cap dén linh vuc k¥ thuat vé cac phuong phép xéac dinh tinh x4c thuc
cta hydrocacbon diu mé duge biét 13 duge danh ddu va cac phuong phap xac dinh sy

pha tron ctia hydrocacbon diu mé dugc danh diu.

Tinh trang k§ thuit clia sang ché

Viée danh d4u cac hydrocacbon diu mé véi pham vi kiém nghiém viéc giao nhan
cac san phém do, dé ngan chan va/hodc chung minh hanh vi trdm cép va/hodc viéc lam
gia 1a rit quan trong ddi véi cong nghiép diu moé. Ngoai ra, viéc danh déu céc
hydrocacbon diu mé c6 thé cling dugc st dung dé kiém soat xem viéc liéu nha phéan phéi
¢6 ban hydrocacbon ddu mé gia thap nhu hydrocacbon ddu mé gia cao hon hozc duge st
dung hydrocacbon dau mé gia thdp dé pha lodng hydrocacbon dau mé gia cao hon.

Ngoai ra, cac chinh pht qudc gia quan tim dén cac giai phap k§ thuat ma cho
phép xéac dinh xem li€u cac loai thué hién hanh da dugc ndp dbi v6i cac hydrocacbon dau
mo hay chua, liéu cac hydrocacbon dau m6 dugc mién thué co dang dugc ban dudi dang
céc hydrocacbon ddu mé da ndp thué hodc néu chung dang dugc st dung dé pha loang
cac hydrocacbon ddu mé da ndp thué, va xem liéu hydrocacbon ddu mo, ma dép ting cac
thong s6 k§ thuat bat budc vé moi trudng c6 bi pha lodng véi san pham ma khong dap
tng cac thong sb k¥ thuat d6 hay khong.

S6 lugng gidi han cia cac phurong phip x4c dinh tinh xac thuc va sy pha tron ciia
cac hydrocacbon ddu moé duge danh d4u héa hoc da dugc mé ta.

Vi du nhu, st dung sic ky khi dé phét hién sy c6 méit cua cac chét danh diu héa
hoc gbc 4,4°-bis(benzyl)-1,1’-biphenyl trong cic hydrocacbon 1éng di duoc méd ta
(US2014008164A1). Ngoai ra, sir dung sdc ky khi két hop véi phép do khdi phd dé phat
hién chdt danh diu hoa hoc gbc 1,3-diphenyl-2-buten-1-on (US2011290997A1), chit
danh d4u hoa hoc gbc benzen va naphtalen brom héa hoic flo héa (WO2012153132A1),
céc chit danh ddu hoa hoc gbe bis(phenoxymetyl)-1,1°-biphenyl (US20120090225A1),
céc chit danh ddu hoa hoc gdc ortho-phenyl phenol ete (WO2012154646A1), cac chit
danh déu hoa hoc gbc alkyl aryl ete trityl héa (WO2014008164A1), cac chit danh diu
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héa hoc gbe bisphenol A duoc thé benzyl ete (US20140179955A1), cac chat danh dau
héa hoc gbe dotéri hoa bis(4-(alkyloxy)phenyl)sulfan (US9366661B1), cling nhu chét
danh diu hoa hoc gdc dotéri 4,4’-oxybis((alkyloxy)benzen (US9366661B1) trong
hydrocacbon diu mé dugc dénh déu véi chit danh ddu héa hoc dd néu la da dwgc biét
dén. Viéc phat hién cac hydrocacbon Co-Cig polyxyclic perflorin héa (EP0120641A2) va
cac hydrocacbon clorin hoa va céc clocarbon (US4141692) trong hydrocacbon dau mé
béi séc ky khi két hop véi bét gitt electron cling da dugc bdc 1. Ngoai ra, cong bd don
dang ky sang ché qudc té s6 W02013003573A1 boc 16 cach st dung sic ky khi két hop
v6i ion héa ngon lira dé phat hién céc chAt danh ddu hoa hoc gbdc bis(alkyloxy)-1,1’-
biphenyl trong hydrocacbon diu mé dugc danh déu va cong bd don ding ky séhg ché
qubc té s6 W02014081556A1 boc 19 cach sir dung sdc ky khi hai chidu két hop véi phép
do khbi phd dé phat hién cac alkyl aryl ete va cac alkenyl aryl ete trong hydrocacbon dau
mo.

Nhuoc diém chinh lién quan dén viéc sit dung sdc ky khi (Gas Chromatography -
GC) dé phét hién hodc dinh lugng chit danh d4u hoa hoc trong hydrocacbon dau mé
duge danh diu 14 cac cot GC duge st dung dé phan tach cic thanh phan hydrocacbon
diu mé duge danh ddu phai thuong xuyén duge thay thé do két qua ciia sy nhiém bén
gy ra boi luong 16n céc thanh phan hydrocacbon diu mo6 duoc phun vao cot. Céc
phuong phap phat hién va dinh lugng dua trén séc ky khi két hop véi phép do khdi phd
(GC-MS) doi hoi thém viéc thuong xuyén lam sach va/hodc dugc thay thé ctia ngudn ion
hoa cua may do khdi phd.

Céc phuong phap da chiéu, ching han nhu sic ky khi hai chiéu két hop vé6i phép
do khéi phé, thé hién sy cai thién so véi sic ky khi mot chiéu két hop véi phép do khéi
phé, do chi mdt manh ctia mau hydrocacbon diu mo dugc danh ddu duge phén tich duoc
di qua séc ky khi — may do khdi phd, phin 16n nhién liéu duge chuyén huéng thanh chét
thai, sau khi phén tach trén cft GC thur nhét cta hé théng. Tuy nhién, viéc suc rira cot GC
thir hai giita hai mau véan tén rat nhiéu thoi gian. Ngoai ra, phép do sic ky khi - khéi phd
hai chidu doi héi viéc sir dung bd chuyén mach dé huéng mau vao cot GC thir nhéit hoic
thi hai, diéu nay 1an lugt 1am gidm sy phun d6i v6i kha nang tai 1ap clia sy phun.

Cong bb don ding ky sang ché qubc té s6 WO2004068113A2 md ta viée st dung
phép do phd do linh dong ion d& phat hién chit d4nh ddu héa hoc ¢ cong thirc chung
RCAR, trong d6 R 13 hop chat dugc chon tir nhém g6m c6 alkyl, olefin, aryl, hop chit di
vong va hydro; R 1a hop chét dugc chon tir nhém gdm c6 alkyl, olefin, aryl, hop chit di
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vong va hydro; va trong d6 A 1a hop chit duoc chon tir nhém gdm c6 cc xeton, ruou,
amin, xyano, sulfat, nitril, nitrat, halogen, axit hitu co, mecaptan, aldehyt, formyl,
thioxyano va isothioxyano. Phuong phép do tim phép do phd d6 linh dong ion duge md
ta bdi W0O2004068113A2 st dung niken 63 (3Ni) lam ngudn ion hoa, diéu nay dan dén
su ion hoa khong chon loc ctia miu din dén kho xac dinh dinh ion chit danh ddu gitta
cac dinh ion nén nhién liéu.

Do cac giGi han khac nhau cta cac phuong phap phén tich kha dung hién c6 dugc
stt dung dé x4c dinh tinh x4c thuc va su pha trn cua cac hydrocacbon dau mo dugc danh
dAu, nén can lién tuc bd sung cac chit danh diu hoa hoc va bd sung cac phuong phép
phat hién va dinh luong cac chét danh dAu héa hoc da néu dé théa man nhu cau cao tir
céc co quan chinh pht va céng nghiép dau mo. Vén d& dugc giai quyét boi sang ché 1a
dé xuit thém cac phuong phép xdc dinh tinh xdc thyc va sy pha trdn cla cac

hydrocacbon dau mo duge danh dau.

Ban chét k§ thuit ciia sang ché
Theo d6, muc dich cta sang ché 1a d& xudt phuwong phap xic dinh tinh x4c thuc
ctia hydrocacbon diu mo, trong d6 hydrocacbon diu mo duogce biét 12 bao gdm it nhit mot
chit danh ddu héa hoc dugc chon tir:
i) hop chét c6 cong thirc chung (I)

R12 R1 R2 R3

@
trong d6
cac gbe R! — R'2 ddc 14p voi nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydrog, Ci-Ci-
alkyl,
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céc gbc R* — Re, R¥ — R, R¥” — R vaR*” —R®" ddc 13p v6i nhau duge chon tir nhom

gdm c6 hydro va Ci-Cs-alkyl, véi diéu kién 1a it nhét hai trong s cac gdc R! — R!? dugc

chon tu:
RC Rc.
R2 RY RO Rd
Ra : Re Ral ‘ Rel
ii) hop chét c6 cong thirc chung (II)
R23 R24 R15 R16
R22 L
n
R21 RZO R19 R18
Yy
trong do

gbc —L—1a —CRI*=CR"~;

cac gbe R va R ddc 1ap v6i nhau duge chon tir nhém gbm c6 hydro va metyl;

cac gbe RS — R?* @oc 1ap v6i nhau duge chon tir nhom gdm c6 hydro va Ci-Cy

alkyl;

van 14 s6 nguyén bao gom gitta 2 va 6;

iii)  hop chat thom duoc thé bsi mot hoic nhidu nhém amino duge thé NN,

trong do6 céac phén tr thé ciia mét hodc nhiéu nhém amino dugc thé N,N doc 13p véi nhau

duoc chon tir Ci-Ce-alkyl hodc hai ph?m ttr thé ctia nhém amino dugc thé NN két hop

vé6i nhau tao thanh gbc —(CHz),—, trong d6 p 1a sd nguyén bao gbm gifta 2 va 6;

N\

va



49214 5/137

iv)  hop chdt thom dugc thé bsi it nhit mdt nhém duoc chon tir
C1-Cy-alkyloxy;

trong d6 phuong phap bao gdm cac bude sau day:

a-1)  thu duoc mau cua hydrocacbon dau mo;

b-1) hoa hoi mau da néu dé tao ra miu & thé khi;

c-1) chiéu sang mau & thé khi bang anh sang laze xung c6 budc séng duge xac
dinh trudc 1a gitta khoang 300 nm va khoang 370 nm, nh¢ d6 tao ra cac ion & thé khi; va

d-1) phan tich cac ion & thé khi thu dugc & bude c-1) bang phép do phd d9 linh
dong ion hodc phép do khdi phd dé phat hién sy c6 mit hodc su véng mit clia bang phép
do phd dd linh dong ion hodc phép do khdi phd it nhit mot chit danh déu héa hoc trong
hydrocacbon diu mo, va nhd d6 xac dinh tinh xac thuc ctia hydrocacbon diu mé da néu.

Mot khia canh khéc cta sang ché duge huéng dén 13 phuong phép x4c dinh su
pha tron ctia hydrocacbon diu mé dugc danh dAu, trong d6 hydrocacbon dau mo duge

danh diu bao gé)m hydrocacbon diu mé va it nhat mot chit danh ddu héa hoc dugc chon

tu:
i) hop chit c¢6 cong thirc chung (I)
R12 R1 R2 R3
R11 R4
R10 OOOO RS
R® R® R? R®
@
trong d6
cac gbe R! — R'2 doc 14p v6i nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro, C1-Cs-alkyl,
R® RC
RY R¢ RO Rd
R® R® R R® R R®"

va

céc gbc R — R, R¥ —R®, R¥" —R¢” vaR*¥" — R doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhém
gdm ¢6 hydro va Ci-Cy-alkyl, v6i diéu kién 13 it nhét hai trong s6 cac gbc R! — R!? duge
chon tur:
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RC R c

Ra Re Ra» R e

ii) hop chét c6 cong thirc chung (I1)

R23 R24 R1 5 R16

trong d6

gbc —L—1a -CRP=CR!*;

cac gbe R13 va R doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhém gdém 6 hydro va metyl;

cac gbe R15 — R?* doc 1ap vdi nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro va Ci-Cs
alkyl;

va n 12 s nguyén bao gdm giita 2 va 6;

iii)  hop chét thom duoc thé bdi mot hodc nhidu nhém amino duge thé NN,
trong d6 céc phén t thé ctia mot hodic nhidu nhém amino duge thé NN doc 13p véi nhau
duoc chon tr C1-Ce-alkyl hodc hai phan tir thé ctia nhém amino dugc thé NN két hop
v6i nhau tao thanh gbc —(CHa)p—, trong d6 p 1a s6 nguyén bao gdm gitta 2 va 6;

va

iv)  hop chit thom duwoc thé boi it nhit mot nhém duge chon tur
Ci-Cs-alkyloxy;

trong d6 phuong phap bao gdm cac budc sau day:

a-2) thu dugc mau cta hydrocacbon diu mo dugc danh du;

b-2) hoa hoi miu da néu dé tao ra mau & thé khi;

c-2) chiéu sang mAu & thé khi bang anh sang laze xung c6 budc séng dugc xac
dinh trudc 13 gitta khodng 300 nm va khoéng 370 nm, nh& d6 tao ra céc ion & thé khi;

d-2) phan tich cac ion & thé khi thu duoc & budc c-2) bing phép do phd do linh

dong ion hodc phép do khéi phd dé xac dinh ndng d6 cua it nhat mot chat danh déu hoa
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hoc d4 néu trong hydrocacbon dau mé duge danh dau; va

e-2) xac dinh sy pha trn cta hydrocacbon dau mé dugc danh dau bé‘tng cach so
sanh néng dd duogc xac dinh tai muc d-2) véi néng dd cua it nhit mot chat danh d4u hoa
hoc trong mau khong pha tron cua hydrocacbon diu mo dugc danh dau.

Trong cic phuong phap dugc yéu cAu bao ho va duoc mo ta & dy, bude 1am hoa
hoi miu dé tao ra mAu & thé khi t6t hon dat dugc bang mot trong cac phuong phap sau:
giai hip nhiét, giai hép laze hodc héa hoi trong voi phun ciia sic ky khi, va t6t hon nita 14
béng giai hip nhiét hodc hoa hoi trong voi phun clia sdc ky khi.

Phuong an dugc uu tién theo sang ché 13 hudng dén phuong phap xé4c dinh tinh
xéc thue cua hydrocacbon diu mé nhu dugc yéu cu bao ho va duoc md ta & dy, cling
nhu phuong phép xdc dinh sy pha tron ctia hydrocacbon diu mé duge danh diu dugc
yéu ciu bao ho va duge mo ta & day, trong d6 bude song dugc xic dinh truge cia dnh
sang laze xung 1a khodng 308 nm, khoang 337 nm hogc khoang 355 nm, va t6t hon nira

1a khoang 355 nm.

MO ta vin tit cac hinh vé

Fig.1a minh hoa cho céc muyc dich so sanh phé @b linh dong ion xép chdng 1én
nhau cia diezen khong duoc danh ddu (duong nét lién mau den), ctia diezen dugc danh
du twong tmg chira chit danh diu héa hoc N',N',N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin
(dudng gach ngang mau den) va cua ché pham hexan c6 chira chét danh ddu hoéa hoc
NN N*. N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (dudong chdm chim mau den) thu dugc bing
céch ion hoa hoa hoc tai ap sudt khi quyén két hop véi phép do phd do linh dong ion.
Chét danh d4u héa hoc N, N', N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin khac biét & chd thoi
gian troi 1a khoang 10,3 ms.

Fig.1b minh hoa cho cdc muc dich so sanh phé do linh dong ion xép chdng 1én
nhau cia diezen dugc danh dAu chira chit danh ddu hoéa hoc N',N',N¥ N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin (dudng nét dut) va cia ché phim hexan c6 chtra chét danh déu hoa
hoc N, N', N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (duong chdm chim) thu dugc béi ion hoa
laze & 266 nm két hop vé6i phép do ph6 do linh dong ion. Chét danh ddu hoa hoc
N N' N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin khéc biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 7,6
ms.

Fig.lc minh hoa phd xép chdng 1én nhau cia diezen dugc danh diu chira chit

d4nh déu héa hoc N, N’ N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (dudng nét dirt) va clia ché
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phdm hexan c6 chira chit danh ddu héa hoc N',N',N¥, N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin
(dudong chdm chdm) thu duge béi ion hoa laze & 337 nm két hop vé6i phép do phd d linh
dong ion. Chit d4nh ddu hoa hoc N',N',N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin khéc biét &
chd thoi gian troi 1a khoang 7,6 ms.

Fig.1d minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia diezen dugc danh diu chira chét
d4nh d4u héa hoc N7, NI, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (duong nét lién mau den) va
ctia ché phdm hexan c6 chira chit d4nh déu hoa hoc N/, N',N¥, N*-tetrametyl benzen-1,4-
diamin (dwong nét lién mau xam) thu dugc boi ion hoa laze & 355 nm két hop v6i phép
do phd do linh dong ion. Chat danh diu héa hoc N/, N’,N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-
diamin khac biét & chd thdi gian trdi 1a khoang 10,6 ms.

Fig.1e minh hoa cho cdc muc dich so sanh phd d6 linh dong ion xép chdng 1én
nhau cla xing dugc dénh ddu chira chit dénh ddu héa hoc N',N', N N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin (dudng nét lién) va clia ché phém hexan c6 chtra chit danh du hoa
hoc N!, N', N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (dudng chim chdm) thu dugc bdi ion hoa
laze & 266 nm két hop véi phép do phd @ linh dong ion. Chét danh diu héa hoc
NI N! N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin khac biét & chd thoi gian troi 13 khoang 7,6
ms.

Fig.1f minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia xing duge danh dAu chira chit danh
déu hoa hoc N, N!, N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (duong nét lién) va ctia ché phdm
hexan ¢6 chira chit danh ddu hoa hoc N, N', N*, N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (dudng
chdm chdm) thu dugc béi ion hoa laze & 355 nm két hop véi phép do phd d6 linh dong
ion. Chét danh diu héa hoc N',N',N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin khéc bi€t & chd
thoi gian tr6i 1a khoang 7,6 ms.

Fig.lg minh hoa su bién déi cuong do ciia dinh thoi gian troi cta chat danh dau
héa hoc N\, N, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin v&i ndng d6 ctia chit danh déu da néu
trong diezen dugc danh diu, xing dugc ddnh dAu va ché phAm hexan c6 chira chit danh
ddu héa hoc di néu. Cac ché phdm co chira chdt danh diu N/, N',N* N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin dugc phan tich bang cach ion héa laze & 355 nm két hop vé6i phép do
phd d6 linh dong ion. Mbi phép do duge 13p lai 3 1an.

Fig.1h minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia dau khoang dugc danh diu chua
chét danh diu hoa hoc N, N/, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (dudng nét lién) va cta
ché phdm hexan c6 chira chit danh diu héa hoc N/, N',N* N*-tetrametyl benzen-1,4-

diamin (dudng chAm chim) thu dugc boi ion hoa laze & 355 nm két hop v&i phép do phd

8



49214 9/137

d6 linh dong ion. Chit d4nh diu héa hoc N/, N', N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin khac
biét & chd thoi gian troi 1a khoang 7,6 ms.

Fig.1i minh hoa cho cac muc dich so sanh phb do linh dong ion cla xdng dugc
ddnh dAu chta chit danh ddu hoa hoc NN/ N’ N’-tetrametyl benzen-1,4-diamin
(Fig.1i i) - duong nét lin), diezen dwgc danh ddu chira chdt danh ddu hoa hoc
NN’ N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (Fig.1i ii) — duong nét dut) va clia ché phim
hexan c6 chira chit danh d4u hoa hoc N, N/, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (Fig.li
iii) — dudong chim chdm) thu duoc bing cach chiéu sing miu bang 4nh sang laze xung c6
bude séng 1a 406 nm két hop véi phép do phd d6 linh dong ion.

Fig.2a minh hoa cho muc dich so sanh phd khdi ctia diezen dugc danh du ¢co
chtra chit danh ddu N/, N’ N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin thu dugc bing céch ion
hoéa hoa hoc tai 4p sudt khi quyén két hop vé6i phép do khéi phd.

Fig.2b minh hoa phd khdi cta diezen dwoc dénh diu c6 chua chat danh du
NN N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin thu dugc béi ion hoéa laze & 355 nm két hop
v6i phép do khdi phé. Pinh tuwong tmg véi ion (M*) cta chit danh dau N',N', N’ N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin (m/z 14 164) dugc biéu thi béi “*”.

Fig.2c minh hoa sy bién ddi cudong do cua dinh twong Gng véi ion (M") clia chét
dsnh ddu N N' N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin véi ndng @ cua chit danh diu
N! N! N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin trong diezen dugc danh déu, xing dugc danh
dAu va ché phim hexan. C4c ché pham khéc nhau dugc phén tich bang céach ion héa laze
& 355 nm két hop voi phép do khdi phd.

Fig.3a minh hoa cho cac muc dich so sdnh phé d6 linh dong ion xép chong 1én
nhau cua diezen khong duge danh ddu (dudng nét 1ién mau den), diezen twong ing duoc
danh diu voi chét danh diu hoéa hoc N', N’ N°, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (dudng
gach ngang mau den) va ché phim hexan c6 chtta chit ddnh déu héa hoc N',N',N°,N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (duong chAm chidm mau den) thu dugc bang cach ion héa
hoa hoc tai ap suét khi quyén két hop véi phép do phd @6 linh dong ion.

Fig.3b minh hoa cho cdc muc dich so sanh phd d6 linh dong ion xép chdng 1én
nhau ciia diezen dugc dénh diu chira chit danh ddu héa hoc N, N',N°, N -tetraetyl-
naphtalen-1,5-diamin (duong nét dut) va cua ché pham hexan c6 chira chit danh ddu hoa
hoc N, N, N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (dwong chdm chim) thu duogc béi ion
hoéa laze & 266 nm két hop v6i phép do phd do linh dong ion. Chat d4nh déu héa hoc
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N N' N3, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khac bi€t & chd thoi gian trdi 1a khoang 10,2
ms.

Fig.3¢ minh hoa ph xép chdng 1én nhau cua diezen dugc danh diu chira chat
danh diu hoéa hoc N, N, N3, N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (dudng nét diit) va clia ché
phém hexan c6 chira chit dénh déu héa hoc N’,N',N°,N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin
(duong chim cham) thu dugc boi ion hoa laze & 308 nm két hop v6i phép do phd d6 linh
dong ion. Chat danh déu héa hoc N’,N',N°, N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khac biét &
chd thoi gian troi 12 khoang 10,2 ms.

Fig.3d minh hoa phé xép chdng 1én nhau cta diezen dugc dénh du chira chét
danh ddu hoéa hoc N, N\, N° N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (duong nét dirt) va clia ché
phim hexan c6 chira chat danh ddu hoéa hoc N',N',N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin
(dwdng chim chidm) thu dugc béi ion hoa laze & 337 nm két hop véi phép do phé d linh
dong ion. Chat danh d4u héa hoc N?, N, N°, N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khac biét &
chd thoi gian trdi 1a khoang 10,2 ms.

Fig.3e minh hoa phd xép chong 1én nhau cta diezen dugc danh diu chira chat
danh déu hoa hoc N N’ N3 N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (dudng nét dit) va ciia ché
phém hexan c6 chira chit ddnh diu hoéa hoc N',N', N>, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin
(dudng chim chém) thu dugc bdi ion hoa laze & 355 nm két hop v6i phép do phd do linh
dong ion. Chét danh déu héa hoc N, N/, N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khéc biét &
chd thoi gian troi 1a khoang 10,2 ms.

Fig.3f minh hoa phd do linh dong ion xép chdng 1én nhau cla diezen khong dugc
d4anh d4u (phd mau x4m) va ciia ché pham hexan c6 chira chit danh ddu hoa hoc N, N,
N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (phé mau den) thu dugc bdi ion hoa laze & 355 nm
két hop v6i phép do phd do linh dong ion. Chit dénh déu hoa hoc
N, N, N°, No-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khac biét & chd thoi gian trdi 12 khoang 7,4
ms.

Fig.3g minh hoa cho cac muc dich so sanh ph6 do linh dong ion xép chong 1én
nhau cla xing dwoc danh déu chira chit danh ddu héa hoc N, N',N°,N’-tetraetyl-
naphtalen-1,5-diamin (dudng nét lién) va ctia ché phim hexan c6 chtta chét danh ddu hoa
hoc N, N', N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (dudng chdm chim) thu dugc béi ion hoa
laze & 266 nm két hop véi phép do phd do linh dong ion. Chit danh ddu héa hoc
NN N5, No-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khac biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 10,2

msS.
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Fig.3h minh hoa phd xép chdng Ién nhau ctia xing dugc danh du chua chit danh
ddu hoa hoc N!,N' N° N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (dudng nét lién) va cta ché
phdm hexan c6 chira chit danh ddu héa hoc N/, N’,N°, N>-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin
(dudng chdm chim) thu duge bdi ion hoa laze & 355 nm két hop vé6i phép do phd do linh
dong ion. Chit danh d4u héa hoc N’,N?,N°, N>-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khéc biét &
chd thoi gian troi 12 khoang 10,2 ms.

Fig.3i minh hoa ph6 d¢ linh déng ion xép chdng 1én nhau cta xing khong dugc
danh ddu (phd mau x4m) va cta ché pham hexan c6 chira chét danh d4u héa hoc N, N7,
N, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (phé mau den) thu dugc béi ion hoa laze & 355 nm
két hop voi phép do phd do linh dong ion. Chat danh diu héa hoc N, N, N°, N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin  khac bi¢t & chd thoi gian tréi 12 khoang

7.4 ms.

Fig.3j minh hoa cho cdc muc dich so sanh phé do linh dong ion cua xing dugc
d4anh du chira chit danh diu héa hoc N/, N!, N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin
(Fig.3j i) — duong nét lin), diezen dugc danh d4u chira chit danh du héa hoc N7, N, N,
N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (Fig.3j ii) — duong nét dut) va cua ché phdm hexan c6
chtra chét danh ddu hoa hoc N?, N', N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (Fig.3j iii) —
duong chidm chim) thu duoc bang cich chiéu sang mAu bang 4nh sang laze xung c6 budc
song 406 nm két hop véi phép do phd do linh dong ion.

Fig.3k minh hoa su bién dbi cuong d6 cta dinh thoi gian trdi ctia chit danh déu
héa hoc N, N?, N>, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin v6i ndng d ciia chit danh diu da
néu trong diezen dugc danh dAu, xang dugc danh dAu va ché phém hexan c6 chita chit
danh ddu hoa hoc da néu. Cac ché phidm chira chit danh diu héa hoc N/, N',N°,N°-
tetractyl-naphtalen-1,5-diamin dugc phan tich bang cach ion héa laze & 355 nm két hop
v6i phép do phd do linh dong ion.

Fig.4a minh hoa phd khéi cta diezen dugc danh ddu chira chit danh ddu hoéa hoc
N N!, N’ N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin thu dugc béi ion hoéa laze & 355 nm két hop
v6i phép do khdi phd. Pinh twong tng v6i ion (M) clia chét danh ddu hoa hoc (m/z 1a
270) duoc biéu thi boi «“*”.

Fig.4b minh hoa phd khéi ciia xing dugc danh diu chira chit danh ddu hoa hoc
N!,N!, N3, N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin thu dugc boi ion hoa laze & 355 nm két hop
v&i phép do khdi phd. Dinh twong tng véi ion (M*) ciia chit danh diu héa hoc (m/z 1a
270) duoc biéu thi boi “*”.

11
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Fig.4c minh hoa sy bién dbi cudng do cla dinh twong tng véi ion (M*) cla chét
danh ddu N’ N! N N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin véi ndng do ciia chit danh diu
N’ N'. N, N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong diezen dugc danh ddu va ché phim
hexan.

Fig.5a minh hoa phd khi cua diezen dugc danh diu chira chit danh déu héa hoc
N,N-dimetylnaphtalen-1-amin thu dugc boi ion hoa laze & 308 nm két hop véi phép do
khéi phd. Dinh twong tmg v6i ion (M*) ciia chit d4nh ddu héa hoc (m/z 1a 171) dugc biéu
thi bdi “*”.

Fig.5b minh hoa phd khéi ctia xing duge danh du chira chit danh d4u hoa hoc
N,N-dimetylnaphtalen-1-amin thu dugc bdi ion héa laze & 308 nm két hop vé6i phép do
khéi phd. Pinh twong tmg véi ion (M*) clia chét danh d4u héa hoc (m/z 1a 171) duge biéu
thi bdi “*”.

Fig.6a minh hoa cho cidc muc dich so sanh phd dd linh déng ion xép chdng 1én
nhau cla xang khong dugce danh ddu (dudong nét lién mau den), xing twong tmg dugc
danh diu vé6i chat danh diu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (dudong gach ngang
mau den) va ché phdm hexan c6 chira chit danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen (duong chdm chdm mau den) thu dugc bang cach ion héa héa hoc tai
ap suét khi quyén két hop véi phép do phd do linh dong ion.

Fig.6b minh hoa phd d6 linh déng ion xép chdng 1én nhau cua xing khong dugc
danh diu (phd mau xam) va xang duoc danh ddu twong tmg chira chit d4nh du héa hoc
2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen (phd mau den) thu duge béi ion hoa laze & 355 nm két
hop véi phép do phd do linh dong ion. Chét danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-
antraxen khac biét & chd thoi gian troi 1a khoang 7,0 ms.

Fig.6¢ minh hoa phd xép chdng 1én nhau cia xing duoc danh du chua chat danh
d4u hoéa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (duong nét 1ién) va cta ché phdm hexan c6
chira chit danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (dudng chdm chdm) thu duoc
boi ion héa laze & 355 nm két hop v6i phép do phd do linh dong ion. Chat danh ddu héa
hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen khéc biét & chd thoi gian troi 1a khoang 9,6 ms.

Fig.6d minh hoa cho cac muc dich so sanh phé do linh dong ion xép chong lén
nhau cta diezen dugc danh diu chta chdt danh diu hoa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen (duong nét dut) va cia ché phdm hexan c6 chia cht d4nh d4u hoa

hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (dudng chim chdm) thu dugc boi ion hoa laze & 266

12



49214 13137

nm két hop véi phép do phd do linh dong ion. Chét danh d4u héa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen khac bi€t & chd thoi gian troi 12 khoang 9,6 ms.

Fig.6e minh hoa phé dd linh dong ion xép chéng 1én nhau cua diezen khong dugc
danh ddu (phd mau xam) va cua diezen duoc danh diu tuong tmg chtra chét danh déu
hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen (ph6 mau den) thu dugc boi ion hoéa laze & 355
nm két hop véi phép do phb do linh dong ion. Chét d4nh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxy-antraxen khac biét ¢ chd thoi gian trdi 12 khoang 7,0 ms.

Fig.6f minh hoa phd xép chdng 1én nhau cua diezen dugc danh diu chira chét
danh d4u héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (duong nét dit) va cua ché phim hexan
¢6 chira chit danh diu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (duong chidm chim) thu
dwoc béi ion hoa laze & 355 nm két hop v6i phép do phd do linh ddng ion. Chat danh
dAu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen khéac biét & chd thoi gian troi 1a khoang 9,6
ms.

Fig.6g minh hoa cho cac muyc dich so sdnh ph6 do linh dong ion cia xing duoc
danh dau chira chat danh diu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (Fig.6g i) — duong
nét lién), diezen dugc dénh ddu chta chit danh diu hoéa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen (Fig.6g ii) — duong nét dut) va cta ché pham hexan c6 chtra chit danh
d4u hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (Fig.6g iii) — dudng chdm chim) thu dugc
bing cach chiéu sang mau bang 4nh sang laze xung c6 budc song 406 nm két hop véi
phép do phd do linh dong ion.

Fig.6h minh hoa su bién dbi cudng do cua dinh thdi gian trdi twong tmg v6i chat
d4nh diu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen voi ndng do ctia chit danh ddu da néu
trong diezen dugc danh d4u, xang dugc danh diu va ché phdm hexan c6 chta chit danh
d4u hoa hoc da néu. Cac ché pham co chira chét danh déu 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen
duoc phéan tich bang cach ion hoa laze & 355 nm két hop véi phép do phé do linh dong
ion.

Fig.7a minh hoa phé Kkhéi ctia diezen dwgce danh ddu chira chét danh d4u héa hoc
2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen thu dugc bdi ion héa laze & 308 nm két hop véi phép do
khéi phd. Dinh tuong tmg v6i ion (M') cla chit danh ddu héa hoc
2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen (m/z 1a 266) dugc bidu thi boi “*”.

Fig.7b minh hoa phd khéi clia diezen dugc danh ddu chira chit ddnh d4u héa hoc

2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen thu dugc béi ion héa laze ¢ 337 nm két hop vé6i phép do
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khéi phd. Dinh tuong tng v6i ion (M*) clia chdt danh dau héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-
antraxen (m/z 13 266) dugc biéu thi boi “*”.

Fig.7¢ minh hoa phd khéi ciia diezen dugc danh diu chira chét danh dau héa hoc
2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen thu dugc boi ion héa laze ¢ 355 nm két hop véi phép do
khéi ph6. Pinh tuong tng véi ion (M") cia chét danh diu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-
antraxen (m/z 12 266) dugc biéu thi béi “*”.

Fig.7d minh hoa su bién ddi cuong do cua dinh twong tng v6i ion (M") clia chét
d4nh du héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen voi néng do cua chit danh diu hoa hoc
2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen trong diezen dugc déanh déu, xiang dugc danh ddu va ché
pham hexan. Cac ché pham khéc nhau dugc phén tich bang cach ion héa laze & 355 nm
két hop v6i phép do khdi phd.

Fig.8a minh hoa cho cac muc dich so sanh phd do linh dong ion xép chong 1én
nhau cta xdng khong dugc danh dAu (dudng nét lién mau den), cia xdng twong Ung duogc
d4anh diu vé&i chit danh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (duong gach ngang
mau den) va cta ché pham hexan c6 chira chét danh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-
hexatrien (dudong chdm chim mau den) thu duoc bang cach ion hoa hoa hoc tai ap sudt
khi quyén két hop vdi phép do phd @b linh dong ion.

Fig.8b minh hoa phd d linh dong ion xép chdng 1én nhau cua xing khong dugc
danh diu (phd mau xdm) va cla ché pham hexan c6 chira chét danh ddu hoa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien (ph6 mau den) thu duge boi ion hoa laze ¢ 355 nm két hop vé6i
phép do phd do linh dong ion. Chét danh d4u hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khéc
biét & chd thoi gian troi 1a khoang 7,0 ms.

Fig.8c minh hoa phd xép chong 1én nhau ciia xdng duge danh du chta chit danh
ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (duong nét 1ién) va ctia ché phim hexan c6
chira chit danh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (duong chim chém) thu dugc
béi ion hoa laze & 355 nm két hop v6i phép do phd do linh déng ion. Chét dénh déu héa
hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khac biét & chd thoi gian troi 12 khoang 9,5 ms.

Fig.8d minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia xing dugc dénh déu chtra chit danh
d4u hoéa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (dudng nét 1ién) va cta ché phﬁm hexan c6
chtta chit danh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (dudng chim chém) thu duoc
béi ion hoa laze & 337 nm két hop v6i phép do phd do linh déng ion. Chét dénh déu héa
hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khac bi€t & chd thoi gian troi 12 khoang 9,5 ms.
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Fig.8¢ minh hoa cho cdc muc dich so sanh phd @b linh dong ion xép chdng 1én
nhau cua diezen dugc danh dAu chira chit danh diu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien
(duong nét duat) va cua ché phdm hexan c6 chira chét danh diu hoa hoc 1,6-diphenyl-
1,3,5-hexatrien (dudng chdm chdm) thu dwogc boi ion hoa laze & 266 nm két hop véi
phép do phd do linh dong ion. Chat dénh ddu hoéa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khic
biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 9,5 ms.

Fig.8f minh hoa phé xép chdng 1én nhau cua diezen dugc dénh diu chira chét
danh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (dudng nét dut) va cua ché phidm hexan
c6 chira chit danh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (duong chdm chdm) thu
duoc boi ion héa laze & 308 nm két hop v6i phép do phd do linh dong ion. Chét dénh
d4u héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khac biét & chd thoi gian trdi 12 khoang 9,5 ms.

Fig.8g minh hoa phd xép chdng 1én nhau cua diezen dugc danh diu chira chét
danh diu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (dudng nét dirt) va cia ché phim hexan
c6 chira chit danh ddu hoéa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (dudng chim chém) thu
duoc boi ion héa laze & 355 nm két hop véi phép do phd do linh dong ion. Chét danh
d4u héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khac biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 9,5 ms.

Fig.8h minh hoa phd d6 linh dong ion xép chong 1én nhau cua diezen khong dugc
danh diu (phd mau xam) va cla ché phim hexan c6 chtra chét danh d4u héa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien (phd mau den) thu dugc bdi ion héa laze & 355 nm két hop véi
phép do phd do linh dong ion. Chét danh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khéc
biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 7,0 ms.

Fig.8i minh hoa cho cic muc dich so sanh phd do linh dong ion cla xdng dugc
danh diu chtra chit danh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (Fig.8i i) — dudong nét
lién), diezen duoc danh dAu chira chit danh diu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien
(Fig.8i ii) — duong nét dut) va cua ché phdm hexan c6 chta chét danh d4u hoéa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien (Fig.6i iii) — duong chdm chdm) thu dugc bing cich chiéu séng
mAu bing 4nh sang laze xung c6 budc song 406 nm két hop vé6i phép do phd do linh
dong ion.

Fig.9a minh hoa ph khéi ctia xing dugc dénh dAu chira chit danh déu héa hoc
1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien thu dugc boi ion héa laze & 308 nm Kkét hop véi phép do
khéi phé. Dinh twong Gmg v6i ion (M*) ciia chit danh ddu héa hoc (m/z 1a 232) dugc bidu
thi bai “*”.
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Fig.9b minh hoa phé khéi ctia xing dugc déanh dAu chira chit danh diu hoa hoc
1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien thu dugc bdi ion hoa laze ¢ 337 nm két hop v6i phép do
khéi phd. Dinh tuong tmg véi ion (M*) clia chét danh déu héa hoe (m/z 1a 232) dugc biéu
thi bai “*”.

Fig.10a minh hoa phd khéi ctia diezen duoc danh diu chira chét dénh d4u héa hoc
5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen thu dugc bdi ion hoa laze & 355 nm két hop vé6i phép do
khéi phd. Pinh twong tng véi ion (M) cua chit danh ddu hoéa hoc 5,6,11,12-
tetraphenylnaphtacen (m/z 1a 532) duoc biéu thi bai “*”.

Fig.10b minh hoa su bién dbi cudng dd cta dinh twong tng véi ion (M") cua chét
d4nh du hoa hoc 5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen voi néng dd cua chit danh d4u hoa hoc
5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen trong diezen dugc danh d4u va xang dugc ddnh dAu. Cac
ché phdm khac nhau duge phén tich bing cach ion hoa laze & 355 nm két hop vé6i phép
do khéi pho.

Fig.11 minh hoa cudng d9 cta dinh thoi gian tr6i cia chét danh ddu héa hoc
NI NI N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin cho mdt loat cac thuong hi¢u khac nhau cua
diezen dugc danh diu (Diesel Socar, AGIP Diesel Tech, SHELL V-power Diesel, BP
Diesel va Diesel AVIA) va xdng dugc danh ddu (SP98 AVIA, SP95 BP technology
active, SP95 AVIA, SP98 Socar, SP95 Socar, SP95 AGIP, SHELL V-Power 100, SP95
SHELL, SP98 TAMOIL, SP95 TAMOIL va AGIP Ethanol 85). Mbi diezen va xing
duoc danh du duoc liet ké trén day chira chit danh diu héa hoc N/, N',N¥, N*-tetrametyl

benzen-1,4-diamin ¢ néng d6 12 1 uM.

M ta chi tiét sang ché

Cac dinh nghia

Céc dinh nghia sau day dugc st dung dé giai thich y nghia cua cac thuat ngit dugce
ban luén trong phén md ta va dugc néu trong cac yéu cAu bao ho.

Nhu duoc st dung & diy, mao tir “mdt” chi mot cling nhu nhiéu hon mot va
khong nhét thiét han ché danh tir dugc d& cap dén & dang sd it.

Nhu duge stir dung & day, thuét ngit “khoang” c6 nghia la lwgng hodc tri s6 duge
dé cap co thé 1a tri s& cu thé dugc chi dinh hoic mot s6 tri s6 khac trong ving lan can cua
no. Thong thuong, thuat ngit “khoang” bidu thi mot tri sb nhét dinh nham biéu thi pham

vi trong gidi han £+ 5% cua tri 6. Nhu mdt vi dy, cum tr “khoang 100” biéu thi pham vi
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100 + 5, ttc 12 pham vi tir 95 dén 105. Tét hon 14 pham vi duge biéu thi bang thuat ngft
“khoang” biéu thi pham vi trong gidi han + 3% cua tri sb, tot hon 1a + 1%. Néi chung,
khi thuat ngit “khoang” duoc st dung, ¢6 thé ky vong rang cac két qua hoic cac tac dung
tuong tu theo sang ché ¢6 thé thu dugc trong pham vi £ 5% tri s6 biéu thi.

Nhu duoc st dung & diy, thudt ngit “va/hodc” c6 nghia 1a tit ca hodc chi mot
trong cac nguyén td ctia nhom da néu co thé c6 mit. Vi du nhu, “A va/hoic B” ¢6 nghia
14 “chi A, hodc chi B, hodc ca A va B”. Trong truong hop 1a “chi A”, thudt ngit nay ciing
bao ham kha ndng B véng mat, tire 1a “chi A, nhung khong B”.

Thuét ngit “bao gdm” nhu dugc st dung & day nhdm muc dich khong loai trir va
khong gidi han. Do d6, vi du dung dich chta hop chit A c6 thé bao gdm cac hop cht
khac ngoai A. Tuy nhién, thut ngt “bao gdm” ciing bao ham, nhu mot phuong 4n cu thé
cta ching, cdc y nghia han ché hon 14 “vé co ban bao gdm” va “bao gdm™, vi vy vi du:
“mdt dung dich bao gdbm A, B va C tiy y” cfing c6 thé (vé co ban) bao gdbm A va B, hoic
(vé co ban) bao gdbm A, B va C.

Trong trudng hop phan mo ta d& cap dén cac phuong an/cac dAu hiéu ky thuat “t6t
hon 137, thi su két hop ciia cac phuong 4n/cac du hiéu k¥ thuat “tSt hon 13” ndy cling
duoc coi 1a duge boc 10 mién 1a su két hop cu thé cua céc phuong an/céc du hiéu k§
thuat “t6t hon 13” ¢6 y nghia vé mit k¥ thuat.

Diéu dang ngac nhién 13, cAc tac gid da phat hién ra rang chiéu sang miu & thé khi
cua hydrocacbon diu mé dugc danh ddu véi chit dinh ddu hoéa hoc dic hiéu nhu dugo
md tA tai cac muc 1), ii), iii) va iv) & ddy bing 4nh séng laze xung c6 budc séng duge xac
dinh trudc 1a gitta khoang 300 nm va khoang 370 nm, chang han nhu 308 nm, 337 nm
hodc 355 nm, dan dén chon loc (tirc 14, cac hydrocacbon cia hydrocacbon diu mo trai
qua qua trinh ion héa kém, trong khi chét ddnh d4u hoa hoc dic hiéu dugc ion héa hidu
qua) hodc thadm chi loai trir (ttc 1a, chi chit danh ddu hoa hoc dic hiéu trai qua qud trinh
ion héa) ion hoa cia chit danh d4u héa hoc. Viée két hop ion héa chon loc hodc loai trur
duge d& cap & trén voi phép do khdi phd hodc phép do phd do linh dong ion cho phép dé
dang phat hién su c6 mdt va dinh luong chéit danh diu hoa hoc dic hiéu dugc mé ta tai
cac muc 1), ii), iii) va iv) & ddy mot cach thich hop va nho d6, xéac dinh tinh xac thye va
su pha tron cua hydrocacbon diu mo dugc dénh déu. Pua miu & thé khi cia
hydrocacbon dau mé duge danh déu duge mo ta & day @& ion hoa hoa hoc tai ap suét khi
quyén, ion héa bang bd phat beta phong xa, hodc ion hoa bang 4nh sang laze xung c6

budce séng duge xac dinh trude thip hon khoang 300 nm (vi du nhu, 266 nm) dan dén
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ion hoa khong chon loc ciia mau hydrocacbon diu mé duoc danh diu va khong cho phép
khi két hop vé6i phép do khéi phé, hodc phép do phd do linh dong ion phat hién sy c6 mat
ctia chit danh diu hoa hoc va/hodc dinh lugng ctia n6 do dinh tuong Ung véi chat danh
diu héa hoc bi che boi cac dinh bat ngudn tir hydrocacbon diu mo nhu dugc minh hoa
dé vi du bai hinh vé Fig.1a, Fig.1b, Fig.le, Fig.2a, Fig.3a, Fig.3b, Fig.3g, Fig.6a, Fig.6d,
Fig.8a, va Fig 8e. Chiéu sang miu & thé khi cta hydrocacbon diu moé dugc ddnh déu
duoc md ta & diy bang anh sang laze xung c6 bude song duge xac dinh trude cao hon
370 nm (vi du nhu, 406 nm) khong chira di nang luong dé ion hoa chéit danh dau hoa
hoc nhu duge thé hién dé vi du béi hinh v& Fig.1i, Fig.3j, Fig.6g va Fig 8i.

Do vay, sang ché d& xuét phuong phap xac dinh tinh x4c thuc clia hydrocacbon
diu mé, trong d6 hydrocacbon diu mé dugc biét 1a bao gdm it nhit mot chét danh diu
hoa hoc dugc chon tu: '

i) hop chat c6 cong thirc chung (I)

R1 2 R1 RZ R3
R1 1 R4
R1 0 I l I I R5
R® R® R? R®
@

trong d6
cac gbe R — R12 doc 1ap véi nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro, Ci-Ca-alkyl,

RC RC:

Ra Re Ra. Re.

cac gbc R* =R, R —R¥, R¥” —R®" va R¥" - R dfc 1ap voi nhau dugc chon tir nhém
gdm c6 hydro va C1-Ca-alkyl, v6i didu kién 1a it nhit hai trong s cac gbe R! — R12 duogce

chon tu:
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R¢ RC
RP Rd RY Rd
R@ H R® R? Re' R2 Re
‘ : 5 : 'l va ;
ii) hop chét c6 cong thirc chung (II)
R23 R24 R1 5 R1 6
R22 L R1 7
n
R21 RZO R1 9 R1 8

trong do

gbe —L—1a -CRP*=CR"~;

cc gbe R13 va R1 doc 1ap vai nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro va metyl;

cac gbe RIS — R2* doc 1ap voi nhau duge chon tir nhém gdm ¢6 hydro va Ci-Cy
alkyl;

van 12 s6 nguyén bao gbém gifta 2 va 6;

iii)  hop chit thom duoc thé bdi mot hodc nhidu nhém amino dugc thé NN,
trong do cac ph?m ttr thé ctia mot hodc nhiéu nhém amino duge thé N,N ddc 1ap véi nhau
dugc chon tir C1-Ce-alkyl hodc hai phan tir thé ctia nhom amino duge thé NN két hop
v6i nhau tao thanh gbc —(CHz),—, trong d6 p 1a s6 nguyén bao gbm gifta 2 va 6;

va

iv) hop chét thom dugc thé bsi it nhit mdt nhém dugc chon tir
C1-Cy-alkyloxys;

trong d6 phuong phap bao gbm cac budc sau day:

a-1) thu dugc mAu cia hydrocacbon dau mo;

b-1) hoa hoi mau da néu dé tao ra mau & thé khi;

c-1)  chidu sang miu & thé khi bang 4nh séng laze xung c6 bude song duwge xic
dinh trudce 1a gitta khoang 300 nm va khodng 370 nm, tdt hon 12 budc séng dugc xé4c
dinh trurde duge chon tir khoang 308 nm, 337 nm va 355 nm, nho d6 tao ra cac ion & thé
khi; va
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d-1) phan tich cdc ion & thé khi thu dugc & bude c-1) biang phép do phd do linh
dong ion hodc phép do khéi phé) dé phat hién su c6 mit hodc su ving mit ctia it nhat mot
chit danh d4u hoa hoc di néu trong hydrocacbon dau md, va nho d6 xac dinh tinh xac
thuc cua hydrocacbon dau mo da néu.

Phét hién dinh tuwong tng vé6i ion (M*) ciia it nhit mot chit danh dau hoa hoc
trong phd khéi hodic phd d9 linh dong ion & bude d-1) cua phuong phép theo séng ché 1a
chi ra tinh x4c thuc ctia hydrocacbon diu mé d3 néu. D véi mot sb ung dung, chéng
han nhu viéc danh dau hydrocacbon ddu mé chiu mirc thué thép, viéc phét hién su co
mit cta it nhit mot chét ddnh diu hoa hoc trong hydrocacbon diu mé duogc biét 1a xac
thue thuong dugce coi la didu kién du dé x4c nhan tinh x4c thuc cta hydrocacbon dau mo
d4 néu. Theo phuong thirc twong duong, viéc phat hién sy c6 mét cia chét danh dau hoa
hoc dugc st dung dé danh diu hydrocacbon ddu mé chiu muc thué thép bi cdo budc
hydrocacbon diu mé chiu mire thué cao (tirc 13, hydrocacbon dau mé khong dugce cho la
chtra chit danh d4u hoa hoc d néu) 1a du diéu kién dé x4c nhan réng hydrocacbon dau
mé chiu mutrc thué cao 14 khdng x4c thuc.

Nhu dugc ching thuc, vi du nhu Fig.lc, Fig.1d, Fig.1f, Fig.1h, Fig.2b, Fig.3c -
Fig.3f, Fig.3h, Fig.3i, Fig.4a, Fig.4b, Fig.5a, Fig.5b, Fig.6b, Fig.6c, Fig.6e, Fig.6f, Fig.7a
- Fig.7¢c, Fig.8b, Fig.8c, Fig.8d, Fig.8f, Fig.8g, Fig.8h, Fig.9a, Fig.9b va Fig.10a, su co
mit cta chit danh ddu hoa hoc dic hiu nhu duge md ta tai cac muc i), ii), iii) va iv) &
day trong hydrocacbon diu mé c6 thé duoc phat hién béi chiéu sang mau & thé khi cta
hydrocacbon diu mé di néu bang 4anh séng laze xung c6 bude song duge xac dinh trude
la gitta khoang 300 nm va khodng 370 nm, ching han nhu 308 nm, 337 nm, va 355 nm,
va phén tich két qua cic ion & thé khi bang cach phép do phd do linh dong ion, hodc
phép do khéi phd. Cac két qua dang ngac nhién nay dat dugc ngay ca véi ndéng do thip
clia it nhAt mot chit danh déu hoa hoc do su ion héa c6 chon loc cia it nhét mot chit
d4nh diu hoa hoc khi chiéu sang mAu & thé khi ctia hydrocacbon diu mé d néu bang
anh sang laze xung c6 bude séng dugce xac dinh trude 1a gitta khoang 300 nm va khoang
370 nm, ching han nhu 308 nm, 337 nm, va 355 nm. Bing ching 14 trong Fig.11, nén
hydrocacbon diu mé c6 anh hudéng khong déng ké trén do chon loc ion hoa. Nhu dugc
ching minh béi Fig.1a, Fig.2a, Fig.3a, Fig.6a va Fig.8a, do chon loc ion hoa dat duoc
bang cach chiéu sang miu & thé khi ctia hydrocacbon ddu m6 duge danh ddu duge mb ta
& day bang anh séng laze xung c6 budce séng duge xéac dinh trude 1a gitta khoang 300 nm

va khoang 370 nm khoéng thé dat dugc bang phuong phap ion hoa hda hoc tai ap suit khi
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quyén, phuong phap ion héa duge st dung thay thé cho su ion hoa bang bd phét beta
phéng xa. Ngodi ra, nhu dugc thé hién boi Fig.1b, Fig.le, Fig.3b, Fig.3g, Fig.6d, va
Fig.8e, chiéu sang mau & thé khi cua hydrocacbon dau mo duoc danh d4u nhu dugc mod
t4 & diy bang anh séng laze xung c6 budc song duge xac dinh trude thap hon 300 nm,
chéing han nhu 266 nm, dan dén su ion hoa khong chon loc ctia miu di néu va khong thé
st dung dé xac dinh tinh x4c thuc cia hydrocacbon diu moé dugc danh diu duoc mo ta &
day. Céac phuong phép ion héa khong chon loc két hop véi phép do phd d6 linh dong ion
(xem vi du: Fig.la, Fig.1b, Fig.le, Fig.3a, Fig.3b, Fig.3g, Fig.6a, Fig.6d, Fig.8a va
Fig.8¢) hogc phép do khéi phd (xem vi du: Fig.2a) khong cho phép phat hién sy c6 mat
ctia it nhAt mot chit danh ddu hoa hoc nhu dugc mo t& & ddy trong hydrocacbon dau mé
dugc danh ddu duge md ta & day do dinh ciia chat ddnh déu hoa hoc bi che bdi cac dinh
¢6 ngudn gde tir hydrocacbon dau mé. Ngoai ra, anh sang laze xung c6 budc séng duge
xac dinh truée cao hon 370 nm (vi du nhu, 406 nm) khong chtra du ning luong dé ion
héa mau & thé khi cta hydrocacbon diu mé duge danh diu duge mé ta & ddy va do do,
khong thé sir dung dé xac dinh tinh xéc thyc cta hydrocacbon diu mé dugc danh du
dugc mo ta & day.

Mdt khia canh khac cta sang ché hudng dén phuong phap xac dinh su pha tron
cta hydrocacbon diu mo duge danh déu, trong d6 hydrocacbon diu mé duge danh dau
bao gém hydrocacbon dAu mé va it nhat mot chit danh ddu hoa hoc duoc chon tir:

i) hop chét c6 cong thirc chung (I)

R1 2 R1 R2 R3
R1 1 R4
R1 0 I l I I R5
R® R® RY R®
@

trong do

cac gbe R! — R12 doc lap v6i nhau dugce chon tir nhém gdm c6 hydro, Ci-Cs-alkyl,
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RC

Ra R

cac gbe R* — R, R¥ —R%, R¥” —R®"va R*” —R®" ddc l4p v6i nhau duge chon tir nhom

gom c6 hydro va

chon tu:
RC

R® R

R@ R®
trong do
gbe-L—-1a

C1-Cs-alkyl, v6i didu kién 12 it nhét hai trong s6 cac gbe R' — R dugc

R®

R Re

ii) hop chét ¢ cong thirc chung (I1)

R23 R24 R15 R16

~CRP=CR"~;

cac gbe R13 va R4 doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro va metyl;

cac gbc RIS — R doc 1ap v6i nhau dwgc chon tir nhém gdm c6 hydro va Ci-Cq

alkyl;

van 1a sO nguyén bao gom giita 2 va 6;

v)  hop

chit thom duoc thé bdi mét hoic nhiéu nhém amino dugc thé NN,

trong d6 cac phan tir thé cia mot hodc nhiéu nhém amino duge thé N,N doc 14p v6i nhau

duge chon tir C1-Ce-alkyl hodc hai phan tir thé ctia nhém amino dugc thé N,N két hop

v6i nhau tao thanh géc —(CHz),—, trong d6 p 1a s& nguyén bao gdm giita 2 va 6;

va
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vi)  hop chit thom dugc thé bsi it nhdt mdt nhém dugc chon tir
Ci-Cy-alkyloxy;

trong d6 phuong phap bao gdm cac budc sau day:

a-2)  thu duge miu cua hydrocacbon ddu mo duge danh diu;

b-2) hoa hoi mAu da néu dé tao ra mau & thé khi;

c-2) chiéu sang miu & thé khi bang 4nh sing laze xung c6 budc séng duge xac
dinh trudc 1a gitta khoang 300 nm va khodng 370 nm, t6t hon 1a budc séng dugc xéac
dinh truée dugc chon tir khoang 308 nm, 337 nm va 355 nm, nh¢ d6 tao ra cac ion & thé
khi;

d-2) phan tich cac ion & thé khi thu dwoc & bude c-2) bang phép do phd do linh
dong ion hodc phép do khdi phd dé xac dinh ndng do ctia it nhit mot chat danh ddu hoa
hoc da néu trong hydrocacbon diu mé dugc danh du; va

e-2) xéc dinh sy pha tron cia hydrocacbon ddu mo dugc danh déu bang cach so
sanh ndng d6 duoc x4c dinh tai muc d-2) véi ndng do cia it nhét mot chit danh diu héa
hoc trong mAu khong pha tron ctia hydrocacbon dau mé dwgc danh dau.

Nhu dugce st dung & ddy, thudt ngt “su pha tron” ctia hydrocacbon dau mo dé cap
dén viéc thay dbdi, tron, pha lo3ng, rira, v.v., cua hydrocacbon dau mo. Trong mot )
treong hop, hydrocacbon dau mé (vi du hydrocacbon dau mé chiu thué & mic cao hon)
c6 thé duoc két hop (vi du nhu, bat hop phéap) véi mot hydrocacbon dau mo khéc (vi du
nhu, hydrocacbon dau moé khong chiu thué hoic hydrocacbon dau mo chiu thué & muc
cao hon) hodac dung méi dé tao ra hydrocacbon dau mo bi pha trdn (vi du nhu, dugc thay
ddi, duoc tron, duge pha loang, dugc rtra, v.v. ). Vi du nhu, hydrocacbon dau mo c6 thé
duge tron véi mot hodc nhidu hydrocacbon dau mo, céac dung moi, va chét tuong tu khac,
hoic cac dang két hop cta chung. Néu khong bi phat hién, hydrocacbon dau mé bj pha
tron ¢6 thé duoc ban, doi khi bat hop phéap, & murc gia cia hydrocacbon ddu mo chiu thué
& mirc cao hon dé thu loi nhuén. Trong mdt sb truong hop, hydrocacbon dau mé bi pha
tron ¢6 thé tiém 4n nguy co nguy hiém cho nguoi sit dung, ching han nhu khi dung méi
nguy hiém duoc sir dung d& pha trén hydrocacbon diu mé. Trong mdt s§ trudng hop
khéc, hydrocacbon dau mé c¢6 thé duogc xur ly hodc dugc rtira dé 1oai bo cac diu hidu nhan
dang, ching han nhu chit danh diu hoa hoc tir hydrocacbon diu mé (vi du nhu, d& che
gifu ngudn gdc cua hydrocacbon dau mo, sé thué da tra cho hydrocacbon dau mo, v.v.)
trude khi hydrocacbon dau mo dugc tron véi mot hydrocacbon dau mo khac dé tao ra

hydrocacbon ddu mé bi pha tron.
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Nhu dugc chirng minh vi du nhu béi Fig.1g, Fig.2c, Fig.3k, Fig.4c, Fig.6h, Fig.7d
va Fig.10b, chiéu sang mAu & thé khi ctia hydrocacbon diu mé duoc danh diu véi it nhat
mdt chit danh ddu hoa hoc nhu duge mé ta & diy bang 4nh sang laze xung c6 bude séng
dugc xac dinh trude 1a gitta khoang 300 nm va khoang 370 nm, t&t hon 13 308 nm,
khoang 337 nm hoic khoang 355 nm, va tét hon nita 1a khoang 355 nm, két hop vé6i phép
do phé do linh dong ion hoic phép do khdi phd cho phép dinh lugng cta it nhit mot chat
danh ddu hoa hoc duge md ta & ddy trong hydrocacbon ddu mé trén mot pham vi nong
do rong.

Thuét ngit “hydrocacbon diu mé” dé cip dén céc san phim c6 ché pham chu yéu
1a hydrocacbon, mic di ching c6 thé chira lugng nhé 1a oxy, nito, luu huynh hodc phét
pho. Nhu dugc st dung & ddy, thudt nglt “hydrocacbon diu mo” bao gém dau thd, cling
nhu c4c san phim dan xudt tir qua trinh tinh luyén dau mé. Tét hon 13, “hydrocacbon dau
mé” bao gdbm nhung khéng gidi han & dau thd, diu bdi tron, dau khoang, chit long thuy
luc, dau phanh, xang, nhién liéu diezen, dAu hoa, nhién liéu phén luc, dau dbt 16 va dau
nhién li€u nang. Tt hon nita 13, hydrocacbon diu mé duge chon tir dau khoang, xdng va
nhién liéu diezen, va dic biét tét hon 12 hydrocacbon dau mé duogc chon tir xing va nhién
liéu diezen. Thudt ngft “hydrocacbon ddu mé duge danh diu” dé cap dén hydrocacbon
diu mo6 ma da duogc trén déu véi mot luong nhét dinh cua it nhit mot chit danh ddu héa
hoc dugc mo ta & diy sao cho ndng dd cua it nhit mot chit danh ddu hoa hoc trong
hydrocacbon diu mé duge danh ddu vé co ban 1a khéng d6i. Nhu duoc st dung & day
thudt ngtt “hydrocacbon dau mé duoc biét 12 bao gém it nhAt mot chét danh ddu hoa hoc”
dé cap dén hydrocacbon ddu mé, ma dua trén thong tin lién quan dén san phim, chudi
phan phdi va/hodc diém ban hang ctia n6 duoc biét 1a ¢6 chua it nhit mot chit danh ddu
héa hoc nhu dugce dinh nghia & day dugc tron déu trong do.

Thuét nglt “nhém Ci-Cs-alkyl” nhu dwoc sit dung & ddy d& cap dén gbc
hydrocacbon hoéa tri mot chudi mach théng hodc phan nhanh bdo hoa c6 tir mot dén sau
nguyén tr cacbon (C1-Ce). Céc vi du cua cac nhom
C1-Cs-alkyl bao gdébm metyl (Me, -CHj), etyl (Et, -CH,CHs), 1-propyl (n-Pr,
n-propyl, -CH,CH2CH3), 2-propyl (i-Pr, iso-propyl, -CH(CHs)2), 1-butyl (r#-Bu, n-butyl,
-CH,CH2CH2CH3), 2-metyl-1-propyl (i-Bu, i-butyl, -CH2CH(CHs)2), 2-butyl (s-Bu, s-
butyl, -CH(CH3)CH2CH3), 2-metyl-2-propyl (#-Bu, #-butyl, -C(CHs)3), 1-pentyl (n-
pentyl, -CH,CH>CH,CH,CHj3), 2-pentyl (-CH(CH3)CH>CH,CHs), 3-pentyl (-
CH(CH2CHz3)2), 2-metyl-2-butyl (-C(CHs)2.CH2CH3), 3-metyl-2-butyl (-

24



49214 25/137

CH(CH3)CH(CH3),), 3-metyl-1-butyl (-CH.CH2CH(CHs)2), 2-metyl-1-butyl (-
CH,CH(CH3)CH2CH3), 1-hexyl (-CH2,CH2CH>CH2CH2CH3), 2-hexyl (-
CH(CH3)CH2CH>CH>CH3), 3-hexyl (-CH(CH2CH3)(CH2CH2CH3)), 2-metyl-2-pentyl (-
C(CH3)2CH2CH,>CH3), 3-metyl-2-pentyl (-CH(CH3)CH(CH3)CH>CHj3), 4-metyl-2-pentyl
(-CH(CH3)CH2,CH(CH3)2), 3-metyl-3-pentyl (-C(CH3)(CH2CHs)2), 2-metyl-3-pentyl (-
CH(CH,CH3)CH(CH3),), 2,3-dimetyl-2-butyl (-C(CH3):CH(CH3)2) va 3,3-dimetyl-2-
butyl (-CH(CH3)C(CHas)3).

Thuét ngt “Ci-Cs-alkyl” nhu dugce sit dung & day d& cap dén gbc hydrocacbon
héa tri mét chudi mach théng hodc phan nhanh bdo hoa c6 tir mot dén bdn nguyén tir
cacbon (Ci-Cs). Céc vi du ctia nhom Ci-Cs-alkyl bao gém metyl (Me, -CHs), etyl (Et, -
CH,CH3;), 1-propyl (n-Pr, n-propyl, -CH2CH2CH3), 2-propyl (i-Pr, iso-propyl, -
CH(CHs),), 1-butyl (n-Bu, n-butyl, -CH2.CH2CH>CH3), 2-metyl-1-propyl (i-Bu, i-butyl, -
CH,CH(CH3),), 2-butyl (s-Bu, s-butyl, -CH(CH3)CH2CH3) va 2-metyl-2-propyl (#-Bu, #
butyl, -C(CH3)3).

Thuat ngit “C;-Cs-alkyloxy” nghia 12 nhom Ci-Cs-alkyl, trong d6 Ci-Cs-alkyl
dugc dinh nghia & ddy, duoc lién két v6i phan con lai ciia phén ti hodc voi nhom khic
thong qua nguyén tir oxy. Minh hoa cac vi du cta C;-Cs-alkyloxy bao gdm metoxy,
etoXy, n-propoxy, iso-propoxy, n-butoxy, iso-butoxy, sec-butoxy va fert-butoxy.

Dé tranh 1am nhiém ban may do khdi phd hodc may do phd d6 linh dong ion, cac
mau hydrocacbon diu mé dugc biét 1a duge danh du thu duoc & budce a-1) ciia phuong
phéap xac dinh tinh x4c thuc duogc yéu ciu bao hd & day hodc mau cta hydrocacbon dau
mo duge danh ddu thu duge & budce a-2) ciia phuong phéap xac dinh sy pha tron duge yéu
cdu bao hd & day, c6 thé con duge pha lodng. Do d6, phuong an theo séng ché d& xuét
phuong phap xac dinh tinh xac thyc nhu dugce yéu cau bao hd & day hodc phuwong phap
xac dinh sy pha tron nhu dugc yéu cAu bao ho & day, con bao gdm bude f) thuc hién gitta
budc a-1) va bude b-1) hodc gitta bude a-2) va budce b-2):

) pha lodng miu vé6i dung méi hitu co.

Vi cac ly do thue té, dung moi hitu co duoc st dung & bude f) cua cac phuong
phép duoc yéu cdu bao hd & day phai tron 1an véi mAu hydrocacbon dau mé dugc biét 1a
duge danh ddu hodc cua hydrocacbon diu mé dugc ddnh diu tirc 13, dung moi hitu co va
mAu phai tao thanh hdn hop ddng nhét khi tron véi nhau. Dung méi hitu co duge st dung
& bude ) ciing 6 thé ding 1am chit din dé bd sung chét noi chuén bang cach chira mot

luong duge chi dinh cia it nhit mot chét danh ddu héa hoc du kién c6 mit trong
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hydrocacbon dau mé duge biét 13 bao gom it nhit mét chit danh ddu héa hoc hoic trong
hydrocacbon ddu mo duoc danh d4u. Tét hon 13, dung moi hitu co duge st dung & budce
f) khong c6 ban chét 13 ¢ thé ion hoa dudi su chiéu sdng bing 4nh sang laze xung c6
budc séng duoc xac dinh trude 1a gitta khoang 300 nm va khoang 370 nm. Céc vi du cia
dung mdi hitu co ma c6 thé dugc st dung & budce f) trong sb cac phuong phap séang ché
bao gdm, nhung khong bi giéi han &: pentan, hexan, heptan, octan, toluen, etanol,
metanol, isopropanol, axeton, dimetylformamit, va hdn hop ctia ching. Theo phwong an
duoc vu tién dung méi hitu co 14 hexan. Tt hon 13, ty 1& gitta thé tich mau thu duge &
budc a-1) hoidc a-2) va thé tich ctia dung moi hitu co 1a gitta khoang 1 : 10 va khoang 1 :
1000, t6t hon 1a 1 : 100. Ty 1& pha lodng t6i wu c¢6 thé xac dinh boi ngudi c6 hiéu biét
trung binh trong linh vuc k§ thuat vé héa hoc phan tich bang cong viéc thong thuong.

O budc b-1) cia phuong phép xac dinh tinh x4c thuc dugc yéu ciu bao ho va
duoc mod ta & ddy va & bude b-2) ciia phuong phap xac dinh su pha tron dugc yéu ciu
bao ho va dugec md ta & diy, miu hydrocacbon ddu mé va méu hydrocacbon dau mé
dugc danh diu, tuong Ung trai qua hda hoi dé tao ra mau & thé khi. Nhu d3 duoc biét dén
b6i nguoi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat, thuat ngit “lam héa hoi mau da
néu” dé cap dén qua trinh chuyén ddi miu da néu tir trang thai thé 1éng sang trang thai
thé khi. Trong c4c phuong phap dugc yéu ciu bao hd va duge mo ta & ddy, budc 1am hoa
hoi mau dé tao ra miu & thé khi t6t hon dat dugc bang mét trong cac phuong phap sau:
giai hép nhiét, giai hip bang laze hoic héa hoi trong voi phun ciia sdc ky khi, va tét hon
nira 12 bing giai hip nhiét hoic hoa hoi trong voi phun cua sic ky khi.

Nhu duoge st dung & ddy, giai hap nhiét dé cap dén phuong phép hoéa hoi trong d6
mau chét long duge lam nong dan din hodc & nhiét d6 khong ddi véi luu lugng khi tro.
Trudce khi thuc hién budc lam néng, mau thé long c6 thé duogc hép thu vao vat li€u rén.
Nhu da duge biét dén bai ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vue k¥ thuat, giai hap
laze 12 phuong phap hoa hoi dua trén su twong tac gitta cdc phan tir cia mau dugc héa
hoi va anh sang laze xung. Nho su hép thu buc xa laze chiéu t6i, cac phan t& cia mau bi
hoéa hoi. Nhu da dwoc biét dén boi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat,
su hoa hoi trong voi phun cta sic ky khi 12 phuong phap héa hoi dua trén viéc phun mot
lwong nho (vai pL) mAu thé 1ong trong cdng voi phun dugc 1am néng clia séc ky khi.

Céc phuong phap duge yéu cdu bao ho & ddy bao gdm chiéu sang mau & thé khi
thu dugc & budc b-1) hodc b-2) bang anh sang laze xung c6 budc séng duge xac dinh

trude 13 gitta khoang 300 nm va khoang 370 nm, t6t hon 14 308 nm, 337 nm hoic 355
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nm, din dén sy ion hoa clia mau & thé khi, va dang ngac nhién 1a sy ion hoa chon loc
hodc loai trir cda it nhit mot chét danh déu hoéa hoc. Chi s6 v& su ion héa chon loc cua
chét danh ddu hoéa hoc dic hiéu nhu duge mod ta & ddy khi c6 mat ctia hydrocacbon dau
md cu thé 1a ty 16 gitta cudng do ctia dinh twong tmg véi chét danh ddu héa hoc va dinh
¢6 ngudn gbe tir hydrocacbon dau mé thé hién cudng dd cao nhat trong phd khéi hodc
phé do linh dong ion. Ty 1& nay ¢6 thé dugc t6i wu héa cho chit danh déu héa hoc dic
hiéu va hydrocacbon diu mé cu thé théng qua cong viéc thong thudng bang cach thay
dbi bude song laze xung tir khoang 300 nm dén khoang 370 nm va/hodc thay d6i mat do
nang lugng xung cho bude song cu thé. Tét hon 13, budce séng duge xac dinh trude cia
4nh sang laze xung la khoang 308 nm, khoang 337 nm hodc khoang 355 nm, va t5t hon
nita la 1a khoang 355 nm.

O buée d-1) ciua phuong phap xac dinh tinh x4c thyc duge yéu cau bao ho va
dugc md td & diy va & budc d-2) cia phuong phap xdc dinh su pha tron dugc yéu ciu
bao h6 va dugc md ta & day, cac ion & thé khi thu duoc & bude c-1) hodc c-2) dugce phan
tich bang phép do phd do linh dong ion hozc phép do khdi phd. Nhu dugc biét dén béi
ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat hoa hoc phan tich, phép do phd do
linh dong ion la k§ thuét phan tich, trong d6 phén tach céc ion thé khi trong dién trudng
v&i su ¢6 mit cua khi tro trén co s dd linh dong cia chung. Do linh dong cuia ion 1a
phép do ty 1€ kich thude trén dién tich cia ion. Khéi phd 1a k¥ thuét phan tich ma phan
tach cac ion & thé khi theo ty 1€ khéi luong trén dién tich cu thé cua chung (m/z), va sau
d6 ghi lai d9 giau twong ddi cta timg loai ion.

Viéc phat hién dinh trong Gng véi ion (M") cla it nhét mot chat danh ddu hoa hoc
trong phd khéi hodc phd o linh dong ion & budc d-1) ciia phwong phéap theo sdng ché
chi ra tinh xéc thwe ctia hydrocacbon ddu mé da néu.

Ndng do6 cia it nhit mot chat danh diu héa hoc trong miu hydrocacbon diu mo
duoc danh diu co thé dugc xac dinh bing cach st dung dudng cong hiéu chinh bén
ngoai, trong d6 cac dung dich d6i chiéu tiéu chudn cta chit danh ddu héa hoc di néu
duoc didu ché & cac ndng dd khac nhau va sau d6 duge phan tich bang céach st dung cac
thong sb thiét bi giéng nhau nhu déi v6i mau hydrocacbon dau mé dwgc danh ddu. Phan
ung ctia bd phat hién dugc vé biéu dd dua trén céc n@)ng d6 ddi chiéu tiéu chuén va do
déc va giao diém ctia duong cong hidu chinh dugce ghi lai.

Nong d6 ctia chit danh ddu hoa hoc trong hydrocacbon diu mé dugc danh diu ma

su pha trén cia n6 duge thir nghiém duge xdc dinh dua trén tin hiu cta by phat hién da
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ghi lai thu dwgc d6i véi miu da néu va do déc ciing nhu giao diém d3 néi trén cliia dudng
cong hi¢u chinh. Ngoai ra, néng do cia it nhat mot chit danh ddu hoa hoc trong mau
hydrocacbon diu mé duoc danh diu c6 thé dugce x4c dinh béng k¥ thuat thém chét noi
chudn bang cach bo sung vao dung mdi hydrocacbon diu moé dugc danh diu c6 chira
thanh phén hoa hoc ¢6 cac dac tinh vat Iy twong tu nhu chit danh diu hoa hoc (ttc 13,
chét nodi chuén), chéng han nhu dang dotéri hoa cua chit ddnh ddu héa hoc duge dinh
luong, trong sin phim dau mé dugc danh diu da néu. Phan mg ctia bd phat hién cua
chét ndi chudn va ctia chit danh d4u hoa hoc duge ghi lai va ndng d clia chat déanh déu
hoa hoc dugc tinh toan tur ty sb gitta phan ting ctia bg phat hién cia chét ndi chuin va cua
chat danh déu. K§ thuét nay dic biét hitu dung dé hiéu chinh cic hidu tng nén trong
truong hop cé su pha trdn cua hydrocacbon diu mé dwoc danh déu véi mot san pham
khong xéc dinh. Phuong phap con xac dinh ndng do ciia it nhdt mot chat danh déu héa
hoc trong hydrocacbon dAu mé dugce danh diu dua trén su so sanh ctia phan tng cta bd
phat hién ctia chit danh ddu hoa hoc trong mau hydrocacbon diu mé dugc danh du voi
phéan ting cua bo phat hién duge ghi lai cho hydrocacbon diu mé tham chiéu duge danh
du voi ndng do da biét cua chit danh ddu héa hoc dd néu. Ty 1é ctia phan tng cla bd
phat hién tir hydrocacbon diu mé tham chiéu va miu cua hydrocacbon diu mé dugc
danh ddu bidu thi v& ndng d6 chét danh diu hoa hoc twong d6i cua hai hydrocacbon dau
mo da néu.

O bude e-2) cua phuong phép xac dinh su pha tron duge yéu cau bao ho va duoc
md ta & day, néng d6 cia it nhat mot chit danh diu héa hoc dugce xac dinh & bude d-2)
dugc so sanh v6i ndng d6 cua it nhéit mot chit danh diu héa hoc trong mau khong pha
tron ctia hydrocacbon diu mé dugc danh diu va didu nay quyét dinh liéu hydrocacbon
diu mé duoc danh ddu c6 bi pha tron hozc khong. Néng d06 cua it nhat mot chit danh dau
héa hoc trong mau khong bi pha tron cua hydrocacbon diu mé duoc danh diu dugc xac
dinh biang cach dua miu khong bi pha tron cla hydrocacbon diu mé dén cac budc
a-2), b-2), c-2) va d-2) duge md ta & ddy. Chénh léch ndng do ciia it nhat mot chit danh
d4u hoa hoc 12 it nhat 10% theo trong luong, t5t hon 12 it nhit 7,5% theo trong lugng, va
t6t hon nita 12 it nhit 5% theo trong luong gifta cdc mau cia hydrocacbon dau mé duoc
danh diu thu duge & bude a-2) va mau khdng bi pha trdn ctia hydrocacbon diu mo duge
danh déu biéu thi ring hydrocacbon dau mo duge danh ddu d3 néu d3 bi pha tron.

Pé dam bao ring ion cua it nhat mot chit ddnh ddu hoa hoc d& dang bi héa hoi va

duy tri & trang théi thé khi trong qua trinh phéan tich bang phép do phd do linh dong ion
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hoac phép do khéi phd, it nhét mot chit danh déu héa hoc duoc mo ta & ddy phai co diém
s thip hon thip hon khoang 650°C & 760 mm Hg, tot hon 14 thép hon khoang 600°C &
760 mm Hg, t6t hon nita 13 thdp hon khoang 500°C at 760 mm Hg, va thim chi t6t hon
nita 1a thip hon khoang 450°C & 760 mmHg. Chat danh d4u hoa hoc nhur vay dic biét
hitu ich ¢é danh diu cac hydrocacbon diu mé dugc trg cép, chﬁng han nhu du héa duge
tro cép va diu Diezen dugc trg cép, boi vi diéu nay dan dén khong kha thi vé mat kinh té
viée loai bo chét danh ddu héa hoc khoi ddu mé duoc tro cAp thong qua chung cat dugc
coi la mdt trong céc k¥ thuat dugc st dung nhidu nhit dé loai bé cac chit danh ddu hoa
hoc tr cac hydrocacbon dau mo duoc tro cép. Trong khi do, chat danh d4u hoa hoc nhu
véy cling hitu ich d& danh du cac hydrocacbon diu mé chiu thué cao, ching han nhu
diu héa chiu thué cao va diezen chiu thué cao, béi vi diém s6i cia nd nim trong hoic
gin v6i pham vi s6i cia hydrocacbon diu mo, diu nay giy kho khin cho viéc tach ra
khoi nén hydrocacbon diu mé va xac dinh né béi hanh vi toi pham bao gbm pha lodng
hodc thay thé hydrocacbon diu mé chiu thué cao bing hydrocacbon dau mé loai thip
hon, va do d6 hd trg giam thiéu doanh thu bi thit thoat giy ra bdi cac hoat dong bat hop
phéap gay ra, nguy co suy gidm thuong hi¢u, ciing nhu sy tan pha moéi truong.

Phwong phap x4c dinh tinh x4c thuc dwoc yéu cau bao ho va duge mo ta & day va
phuong phép xac dinh su pha tron duge yéu cu bao ho va duge md ta & day c6 thé duoc
thuc hién tai chd dé thu nghi€m nhanh, hodc trong phong thi nghi€ém.

Theo céc phuong phap dwoc yéu ciu bao ho & déy, it nhit mot chit danh ddu hoa
hoc ¢6 thé 12 hop chét c6 cong thirc chung (I). T6t hon 13, ndng d6 ciia it nhit mot chit
danh d4u hoa hoc c¢6 cong thire chung (I) trong miu thu dwgc & bude a-1) hodc & bude a-
2) 1a it nhit khoang 1 pM (micrdmol). Tuy thudc vao phuong phép duge st dung dé
phan tich cac ion & budc d-1) hodc d-2), cu thé 1a phép do khdi phd hoidc phép do phd dd
linh dong ion, ndng dd cao hon cua it nhit mot chit danh ddu héa hoc cé cong thic
chung (I) trong ché phim hydrocacbon diu mé c6 thé dugc yéu cdu. Do dd tan cao ciia
chét danh ddu hoa hoc c6 cong thirc chung (I) trong nhiéu loai hydrocacbon diu mé,
tham chi néng d6 danh diu cao khoang 0,2 mM (millimol) cé thé duoc xem xét.

ft nhit mot chat danh ddu hoa hoc c6 cong thire chung (I) duoc sir dung trong céc
phuong phap duoc yéu ciu bao hd va duge md ta & day tt hon 14 nhiéu nhit bdn trong

s0 cac goc R! — R!? dugc chon tir nhém gom co:
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RC R c'

Phuong é4n dugc uu tién theo sang ché hudng dén phuong phép xéac dinh tinh x4c
thue nhu dugc yéu cdu bao ho va duoc md ta & ddy va phuong phép xac dinh sy pha tron
nhu duge yéu ciu bao ho va duoc mo ta & ddy, trong d6 it nhit mot chit danh ddu héa
hoc 14 hop chét ¢ cong thirc chung (I), trong d6

gbcR! 12 R va cac gbe R —R12

R® R

R® R®

va R? — R® ¢6 nghia nhu dugc dinh nghia ¢ ddy. Do do6, phuong &4n dugce uu tién theo
sang ché dé cap dén phuong phap xac dinh tinh x4c thuc nhu dugc yéu ciu bao ho va
duoc mo ta & diy va phuong phap xac dinh sy pha tron nhu duoc yéu cau bao ho va

duoc mo ta & ddy, trong d6 it nhat mot chit danh ddu hoa hoc c6 cong thirc chung (I-a),

trong d6 cac géc R?2 — R'2, R* — R, R — R, R*" — R®" va R*” — R®” ¢6 nghia
dugc dinh nghia & day.
Phwong 4n dugc wu tién hon theo sang ché huéng dén phuong phép xéac dinh tinh

xéc thue nhu duge yéu cau bao hd va duge md ta & day va phuwong phap xac dinh sw pha
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tron nhu duoc yéu cAu bao hd va duoc mo ta & day, trong dé it nhét mot cht danh diu

hoa hoc 14 hop chét c6 cong thirc chung (1), trong d6

gbc R7 1a R® hodc
RY RY
R2 Re’

gbc R8 14 R® hodc
R® RY
R¥ . R®

gbc R? 14 R®
Rb' Rd
R R

gbc R7 14

R R’

va goc R%1a
e

Ra" Re"

Do vay, cac phuong phap nhu dugc yéu cau bao ho va duoc mo ta & ddy, trong d6

it nhAt mot chat danh déu hoa hoc 12 hop chit c6 cong thirc chung (I-b),
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(I-b)
v6i cac gbe R — RS, R® — R!2, R*— R® va R — R ¢6 céc nghia dugc dinh
nghia & day;
hop chit ¢6 cong thirc chung (I-c)
R

Rb

R®
(I-c)

v6i cac goc R? — R7, R — R'2, R* — R°® va R* — R® ¢6 céc nghia duge dinh

nghia & day, hodc
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hop chit c6 cong thirc chung (I-d)

Rb Rd

d-d)
v6i cac gbe R — RS, R? —R!2, R*— R, R* —R¥,R* —R®" vaR*" —R®" ¢6 cic
nghia dugc dinh nghia & ddy, duoc dic biét uu tién.
Céc vi du khac cta cac hop chét c6 cong thirc chung (I) c6 thé dugc phat hién va
dugc dinh luong nhu duge mo ta & day bao gbm:

hop chit c¢6 cong thirc chung (I-e)
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trong d6 céc gbe R! — R3, RS —R%, R'2, R*~R®, R¥ —R¥,R¥" —R®" vaR*" —R®”

¢6 nghia dugc dinh nghia & day; cling nhu hop chét c6 cong thirc chung (I-f)

R¢ Rc'

(I-)
trong d6 cac gbe R!, R2, R4, R%, R7, RS, R!%, R!l, R*— R¢, R* — R, R*" —R*" va
R¥” —R®¢” ¢6 nghia dugc dinh nghia & day.
Tét hon 13, trong cong thirc chung (1), (I-a), (I-b), (I-¢c), (I-d), (I-e) va (I-f) dugc
mo ta & day, cdc gbc R — R, R¥ —R®, R —R¢” va R*” — R 14 hydro va/hodc céc gbo
R! —R!? khéc véi

R® RC
RP Rd RP Rd
R® : RE  R&T N Re

| , i ) i va | .
la hydro.

Tét hon nita 13, trong cong thitc chung (1), (I-a), (I-b), (I-c), (I-d), (I-e) va (I-f)

duoc mo ta & ddy, cac gbe R*—R®, R¥ —R®, R¥” —R® va R*” —R®" 13 hydro va cic goc
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R! - R!? khac v6i 14 hydro.

Céc vi du cta cac hop chit c6 cong thire chung (I) ¢6 béan sén trén thi truong, bao
gbm, nhung khong gi¢i han &: 1,11-diphenyl-naphtacen (CAS s6: 927669-50-9; nha
cung cdp: Advanced Organic Synthesis); 5,12-diphenyl-naphtacen (CAS sd: 27130-32-1;
nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co); 5,6,11,12-tetraphenyl-naphtacen (CAS
sb: 517-51-1; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co); va 5,12-bis[4-(1,1-
dimetyletyl)phenyl]-naphtacen (CAS sb: 478799-46-1; nha cung cp: Chemieliva
Pharmaceutical Co). Céc hop chét con lai c6 cong thirc chung (I) dugc md ta & day co
thé dugc didu ché bing cac phan tng hoa hoc hitu co da dugc biét phd bién, bat dau tir
naphtacenquin hodc naphtalen c6 bén sén trén thi truong.

Theo c4c phuong phap duoc yéu ciu bao ho & day, it nhit mot chit danh ddu hoa
hoc ¢6 thé 1a hop chit ¢6 cong thirc chung (IT). Hop chét ¢6 cong thirc chung (II) dic biét
hitu hiéu dé danh d4u hydrocacbon dau mé chiu mirc thué thip. Do d6, phurong phép xic
dinh tinh xac thuc cia hydrocacbon diu mé chiu mic thué thip, trong d6 hydrocacbon
dAu mo chiu murc thué thép duogc biét 1a bao gdm it nhét mot chét danh ddu hoa hoc ¢6
cong thirc chung (I1)

R23 R24 R15 R16

trong d6

gbc -L— 14 -CRBP=CR!*—;

cac gbe R13 va R doc 1ap véi nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro va metyl;

cac gde RIS — R* doc 1ap voi nhau dugc chon tir nhém gdm c6 hydro va Ci-Cs
alkyl;

va n 14 sé nguyén bao gdm giita 2 va 6; va trong d6 phwong phap bao gdm cac
budc sau day:

a-1) thu duoc mau ctia hydrocacbon ddu mé chiu mirc thué thép;
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b-1) héa hoi miu da néu dé tao ra miu & thé khi;

c-1) chiéu sang miu & thé khi bing anh sang laze xung c6 budc séng dwgce xéac
dinh trude 13 gitta khoang 300 nm va khoang 370 nm, t6t hon 13 308 nm, khoang 337
nm, hodc khoang 355 nm, tdt hon 1a khoang 355 nm, nh¢ d6 tao ra céc ion & thé khi; va

d-1) phan tich cac ion & thé khi thu dugc & budc c-1) bang phép do phd do linh
dong ion hodc phép do khdi phé dé phat hién su c6 mdt hodc su Véng mit cia it nhat mot
chét danh diu hoa hoc da néu ¢ cong thirc chung (II) trong hydrocacbon dau mé, va nhd
d6 xéc dinh tinh x4c thuc cia hydrocacbon dAu mo d3 néu, 1a dic biét dugc wu tién.

Mot phuong 4n duoc vu tién hon nita theo sang ché huéng dén phwong phap xac
dinh tinh x4c thuc nhu dugc yéu cau bao ho va duge md ta & day, t6t hon nita 1a dé xac
dinh tinh x4c thuc cta hydrocacbon diu mé chiu mic thué thip, va phuong phap xac
dinh su pha tron nhu dugce yéu cdu bao ho va dugc mo ta & ddy, trong d6 m trong sb n
lién két d6i —CR*=CR'— thé hién hoa hoc l4p thé Z va n-m trong sb n lién két doi
—CR*=CR"- thé hién héa hoc 1ap thé E, trong d6 m la s6 nguyén bao gém gifta 0 va 6
(tte 13, duge chon tr 0, 1, 2, 3, 4, 5 va 6) va m<n. Trong chét danh d4u hoa hoc c6 cdng
thire chung (I1), cac vi tri ctia m lién két doi —CR*=CR!— thé hién hoa hoc lap thé Z va
cac vi tri ctia n-m lién két d6i —CR*=CR'— thé hién hoa hoc 1ap thé E 13 ngiu nhién.

S6 nguyén m ¢6 thé bang véi sb nguyén n. Do vay, chét danh ddu hoa hoc c6 cong
thirc chung (II) ¢6 thé chtra chi cac lién két d6i —CR*=CR!- ¢6 hoa hoc 1ap thé Z.
Ngoai ra, s6 nguyén m c6 thé thip hon sé nguyén n sao cho chat d4nh d4u hoéa hoc c6
cong thire chung (II) chta c4 lién két d6i —CR*=CR!*- v6i hoa hoc 14p thé Z va lién két
d6i —-CRP>=CR!*- véi hoa hoc 1ap thé E.

Tét hon 13, s6 nguyén m 13 0 sao cho chat danh d4u hoa hoc c¢6 cong thiic chung
(II) chira chi céc lién két ddi —CR¥*=CR"- ¢6 héa hoc 1ap thé E. Chét danh ddu hoa hoc
¢6 cong thirc chung (IT) chira lién két dbi riéng biét —-CR'>=CR'- véi héa hoc lap thé E
(m = 0) c¢6 uu diém 14 thé hién cuong do tin hiéu phép do khdi phd va/hoic phép do phd
do linh dong ion cao hon so vé6i dan xuét twong tmg chira m trong s n lién két doi —
CR*=CR- ¢ héa hoc 1ap thé Z, trong d6 m 1a s6 nguyén bao gdm giita 1 va 6.

Do d6, phwong 4n duge uu tién theo sang ché dé cap dén phwong phap xac dinh
tinh xé&c thuc nhu dugc yéu ciu bao hd va dugc mé ta & day, t6t hon 1a dé x4c dinh tinh
x4c thue ctia hydrocacbon dau mé chiu muec thué thép, va phuong phép xéac dinh sy pha
tron nhu duge yéu cu bao hd va duge mo td ¢ day, trong do it nhét mot chit danh déu

héa hoc c6 cong thirc chung (I1-a)
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R1 6
R1 5 R1 7
R24 —R1 3 T
R23 \ R1 8
L R1 4 N R1 o
R22 R20
R21
(II-a)

v6i cac gbe R — R va s nguyén n c6 cdc nghia nhu dugc dinh nghia & day.

Céac phuong phap nhu dugc yéu cAu bao ho va dugc md ta & day, trong do it nhét
mot cht danh ddu héa hoc 1a hop chit c6 cong thirc chung (II) hodc (II-a), v6in 1a sd
nguyén dugc chon tir 5 va 6 va cac gbec R'S — R duogc chon tir nhom gbm c¢6 hydro,
metyl va etyl, cling dugc uu tién.

Ul tién 1a trong cong thirc chung (II) va (II-a), sd nguyén n 1a bao gbm giita 2 va
4 va tbt hon nita 13, s6 nguyén n 1a 3. Uu tién hon nita 13 trong cong thirc chung (II) va
(Il-a) céc gbe R13 va R™ 14 hydro va/hoic céc gbe R' — R 1a hydro.

Céc vi du cta chit danh déu hoa hoc c6 ban sin trén thi trudng c6 cong thirc
chung (II) bao gom, nhung khdng gi6i han &: 6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (CAS s&: 1720-
32-7; nha cung cép: Sigma Aldrich); (IE,3E)-1,4-diphenylbuta-1,3-dien (CAS sé: 538-
81-8; nha cung cdp: ASW MedChem); ((/E,3E)-penta-1,3-dien-1,4-diyl)dibenzen (CAS
s&: 23637-42-5; nha cung cip: Chemileva Pharmaceutical); 1-metyl-4-((/E,3E)-4-
phenylbuta-1,3-dien-1-yl)benzen (CAS sb: 37985-11-8; nha cung cép: Chemileva
Pharmaceutical); ((/E,3E)-2-metylbuta-1,3-dien-1,4-diyl)dibenzen (CAS sb: 23637-43-
6; nha cung cip: Chemileva Pharmaceutical); ((2E,4E)-hexa-2,4-dien-2,5-diyl)dibenzen
(CAS sb: 16914-12-8; nha cung cip: Chemileva Pharmaceutical); 1-metyl-2-((/E,3E)-4-
phenylbuta-1,3-dien-1-yl)benzen (CAS sd: 93333-38-1; nha cung cép: Chemileva
Pharmaceutical); 1-metyl-3-((1E,3E)-4-phenylbuta-1,3-dien-1-yl)benzen (CAS sd:
82102-26-9; nha cung cép: Chemileva Pharmaceutical); (/E,3E)-1,4-di-o-tolylbuta-1,3-
dien (CAS s6: 848354-92-7; nha cung cép: Shanghai Chemhere Co.); (IE,3E)-1,4-di-m-
tolylbuta-1,3-dien (CAS sb: 1261146-08-0; nha cung cdp: Chemileva Pharmaceutical);
(IE,3E)-1,4-di-p-tolylbuta-1,3-dien (CAS sd: 72033-82-0; nha cung cip: Chemileva
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Pharmaceutical); ((/E,3E)-2-metylpenta-1,3-dien-1,4-diyl)dibenzen (CAS s6: 117847-
11-7; nha cung cip: Chemileva Pharmaceutical); ((1E,3E)-2,3-dimetylbuta-1,3-dien-1,4-
diyl)dibenzen (CAS sb: 54631-95-7; nha cung cAp: Shanghai Chemhere Co.); 1-metyl-4-
((1E,3E)-3-metyl-4-phenylbuta-1,3-dien-1-yl)benzen (CAS s6: 916764-21-1; nha cung
cép: Chemileva  Pharmaceutical);  (/E,3E)-1,4-di-m-tolylbuta-1,3-dien ~ (CAS
$6:12611146-10-4; nha cung cép: Chemileva Pharmaceutical); 4,4'-((/E,3E)-2-
metylbuta-1,3-dien-1,4-diyl)bis(metylbenzen) (CAS $6:102080-29-5; nha cung cép:
Chemileva Pharmaceutical); (/E, 3E)-1,4-dimesitylbuta-1,3-dien (CAS $6:1261146-09-1;
nha cung cép: Chemileva Pharmaceutical); 4.,4'-((2E,4E)-hexa-2,4-dien-2,5-
diyl)bis(metylbenzen) (CAS sé: 110746-28-6; nha cung cdp: Chemileva
Pharmaceutical); 1,2,4,5-tetrametyl-3-((/E, 3E)-4-phenylbuta-1,3-dien-1-yl)benzen (CAS
sb: 39117-47-0; nha cung cdp: Chemileva Pharmaceutical); (/E,3E)-1,4-bis(2,4,5-
trimetylphenyl)buta-1,3-dien (CAS sd: 96214-75-4; nha cung cip: Chemileva
Pharmaceutical); (1Z,3Z)-1,4-diphenylbuta-1,3-dien (CAS sb: 5807-76-1; nha cung cAp:
Chemileva Pharmaceutical); (1Z,32)-1,4-di-o-tolylbuta-1,3-dien (CAS s6: 1006055-80-
6; nha cung cdp: Chemileva Pharmaceutical); (/Z 3E)-1,4-diphenylbuta-1,3-dien (CAS
s6: 5808-05-9; nha cung cdp: Chemileva Pharmaceutical); ((/E, 3Z)-penta-1,3-dien-1,4-
diyl)dibenzen (CAS sb: 40391-41-1; nha cung cip: Chemileva Pharmaceutical);
((1Z,3E)-2-metylbuta-1,3-dien-1,4-diyl)dibenzen (CAS sb: 83897-70-5; nha cung cap:
Chemileva Pharmaceutical); 1-metyl-4-((/Z 3E)-4-phenylbuta-1,3-dien-1-yl)benzen
(CAS sb: 57668-27-6; nha cung cép: Chemileva Pharmaceutical); ((2Z,4E)-hexa-2.4-
dien-2,5-diyl)dibenzen (CAS sd: 84174-09-4; nha cung cip: Chemileva Pharmaceutical);
((1E,3E)-2,3-dimetylbuta-1,3-dien-1,4-diyl)dibenzen (CAS sb6: 38023-36-8; nha cung
cép: Chemileva Pharmaceutical); (/E 3E,5E,7E)-1,8-diphenylocta-1,3,5,7-tetraen (CAS
sb: 22828-29-1; nha cung cdp: Chemileva Pharmaceutical); (/E,3E,5E)-1,6-
diphenylhexa-1,3,5-trien (CAS s&: 17329-15-6; nha cung cdp: ASW MedChem);
((1E,3E,5E)-3-metylhexa-1,3,5-trien-1,6-diyl)dibenzen (CAS s6: 155337-76-1; nha cung
cap: Aurora Fine Chemicals LLC); ((/E,3E,5E)-hepta-1,3,5-trien-1,6-diyl)dibenzen
(CAS sb: 140654-06-4; nha cung cap: Chemileva Pharmaceutical); 1-metyl-4-
((1E,3E,5E)-6-phenylhexa-1,3,5-trien-1-yl)benzen (CAS sd: 36288-10-5; nha cung cép:
Chemileva Pharmaceutical); 1-metyl-3-(6-phenylhexa-1,3,5-trien-1-yl)benzen (CAS sb:
95278-12-9; nha cung cip: Chemileva Pharmaceutical); 1-metyl-2-(6-phenylhexa-1,3,5-
trien-1-yl)benzen (CAS sb: 95278-13-0; nha cung cép: Chemileva Pharmaceutical); 1,6-
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di-p-tolylhexa-1,3,5-trien  (CAS sd: 31382-31-7; nha cung cip: Chemileva
Pharmaceutical); 3,4-dimetylhexa-1,3,5-trien-1,6-diyl)dibenzen (CAS s6: 1295646-09-1;
nha cung cdp: Chemileva Pharmaceutical); 1,3-dimetyl-5-(6-phenylhexa-1,3,5-trien-1-
yl)benzen (CAS sb: 63296-77-5; nha cung cAp: Chemileva Pharmaceutical); 1-isopropyl-
4-(6-(p-tolyl)hexa-1,3,5-trien-1-yl)benzen (CAS s6: 558453-19-3; nha cung cép:
Shanghai Chemhere Co.); 2,4-dimetyl-1-(6-phenylhexa-1,3,5-trien-1-yl)benzen (CAS s6:
63296-78-6; nha cung cip: Chemileva Pharmaceutical); (1Z 3E,5Z)-1,6-diphenylhexa-
1,3,5-trien (CAS sd: 170080-16-7; nhda cung cdp: Chemileva Pharmaceutical);
(1Z,37,5E)-1,6-diphenylhexa-1,3,5-trien (CAS s&: 205808-71-5; nha cung cép:
Chemileva Pharmaceutical); (/Z,3Z, 5Z)-1,6-diphenylhexa-1,3,5-trien (CAS sb: 170080-
17-8; nha cung cép: Chemileva Pharmaceutical); ((/E,3E,5E)-2,3-dimetylhexa-1,3,5-
trien-1,6-diyl)dibenzen (CAS s6: 57833-31-5; nha cung cip: Chemileva Pharmaceutical);
(1E,3E,5E, 7E)-1,8-di-p-tolylocta-1,3,5,7-tetraen (CAS s6: 82720-17-0; nha cung cép:
Chemileva Pharmaceutical); 1-metyl-4-((/E,3E,5E, 7E)-8-phenylocta-1,3,5,7-tetraen-1-
yl)benzen (CAS sb: 94871-35-9; nha cung cdp: Chemileva Pharmaceutical);
((IE,3Z 5E, 7E)-2,7-dimetylocta-1,3,5,7-tetraen-1,8-diyl)dibenzen (CAS sb: 82720-21-6;
nha cung cép: Chemileva Pharmaceutical); (/E,3E,5E,7E, 9E)-1,10-diphenyldeca-
1,3,5,7,9-pentaen (CAS s6: 20576-64-1; nha cung cép: Chemileva Pharmaceutical); (3,8-
dimetyldeca-1,3,5,7,9-pentaen-1,10-diyl)dibenzen (CAS s6: 1884-48-6; nha cung cép:
Chemileva Pharmaceutical); va (IE,3E,5E,7E,9E, 1 1E)-1,12-diphenyldodeca
1,3,5,7,9,11-hexaen (CAS s6: 20576-65-2; nha cung cép: Shanghai Chembhere Co.).

Theo cc phuong phap duoc yéu ciu bao ho va duge md té & day, it nhit mot chit
danh déu hoéa hoc c6 thé 1a hop chét thom dugc thé béi mot hodic nhiéu nhém amino
duoc thé N,N, trong d6 cac phén tt thé ciia mot hodc nhidu nhém amino duge thé N,N
ddc 1ap vai nhau duge chon tir C1-Ce-alkyl hodc hai phﬁn tr thé ctia nhém amino duge
thé N,N két hop véi nhau tao thanh gbc —(CHy),— véip 1a s& nguyén bao gom gitra 2 va 6
tire 13, duge chon tir 2, 3, 4, 5 va 6. Tét hon 13, ndng d6 ctia hop chét thom dugce thé bsi
mot hodc nhiéu nhém amino dugc thé N,N trong mau thu dugc & budce a-1) hodc & bude
a-2) 1a it nhit khoang 0,2 pM (micromol). Tuy thudc vao phuong phép duogc sir dung
phan tich cac ion & buéce d-1) hodc
d-2), cu thé 1a phép do khdi phd hodc phép do phd do linh dong ion, ndng d¢ cao hon ciia
hop chét thom dugc thé béi mot hodc nhiéu nhém amino duge thé N,N trong ché phém

hydrocacbon dau mo c6 thé dugc yéu cau. Do d0 tan cao ctia hop chét thom dugc thé boi
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mot hodc nhiéu nhém amino duge thé NN trong nhiéu loai hydrocacbon diu mo, thAim
chi nong do danh déu cao 12 khoang 1 mM (millimol) c6 thé dugc xem xét.

Phuong 4an dugc uu tién theo sang ché huéng dén phuong phép xéc dinh tinh xéac
thuc nhu dugc yéu cdu bao ho va dugc md ta & ddy, ciing nhu phuong phap xac dinh sy
pha trdn nhu duoc yéu cu bao ho va duoc md ta & day, trong d6 hop chét thom duoc thé

boi mot hodc nhidu nhém amino duge thé N,N 1a hop chét c6 cong thirc chung (I11)

NR25R26
R31 R27
R30 R28
R29
(I1T)

trong do

cic phan tir thé R» va R* doc 1ap v6i nhau dugc chon tir
Ci1-Ce-alkyl, hodc theo cach khac céc phan tir thé R?S va R két hop v6i nhau tao thanh
gbe «(CH)p—, v6ip la s& nguyén bao gom giita 2 va 6;

cac gbe R?7 va R doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhém gdm c¢6 hydro, Ci-Ce.
alkyl, -NR¥R* va -NR*R%, trong d6

cic phin tr thé R va R doc l4p v6i nhau dugc chon tir
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khéac cac phin tir thé R3 va R két hop v6i nhau tao thanh
gbc —(CH)pi—, v6i pl 1a s6 nguyén bao gdm gitta 2 va 6, va

cac phan tr thé R* va R doc l4p v6i nhau dugc chon tir
C1-Ce-alkyl, hogic theo cach khéc cac phan tir thé R** va R» két hop véi nhau tao thanh
gbec «(CHo)po—, v6i p2 12 s6 nguyén bao gbm gifta 2 va 6; va

trong d6

A.  cac gbe R?, R va R3! doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhom gbm c6 hydro,
C1-Ce-alkyl, -NR3R37, -NR3¥R3’ va -NR*R*; hodc

B. gbc R® dugc chon tr nhém gdbm 6  hydro,
C1-Ce-alkyl vd ~NR3R37, va cdc gbe R¥ va R3! két hop v6i nhau tao vé6i vong thom gén
k& thanh vong thom 6 canh, dugc th tuiy y bsi nhém
~NR3*3¥R¥; hoic
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C. gbc R  duwgc chon tr nhém  gdm  ¢6  hydro,
C1-Ce-alkyl va -NR3RY, va cdc gbe R? va R® két hop v6i nhau tao véi vong thom gan
k& thanh vong thom 6 canh, duogc th tiy ¥ bdi nhém
_NR¥®R¥;

trong do

cic phan ti thé R® va R¥ doc lap v6i nhau dugc chon tur
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khéc cic phan ti thé R* va RY két hop v6i nhau tao thanh
gbc —(CHa)ps—, v6i p3 12 s6 nguyén bao gbm giita 2 va 6,

céic phin tr thé R® va R¥ doc lap voi nhau dugc chon tur
Ci1-Ce-alkyl, hodc theo cach khéc céc phin tir thé R va R* két hop v6i nhau tao thanh
g6¢ —(CHa)ps—, v6i p4 12 s6 nguyén bao gdm giita 2 va 6, va

cic phin tr thé R* va R¥ doc 1ap v6i nhau dugc chon tir
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khac cac phan tir thé R* va R*! két hop v6i nhau tao thanh
g6c —(CHy)ps—, v6i p5 1a s& nguyén bao gdm gitta 2 va 6. Do do, it nhit mot chat danh

dAu héa hoc c6 thé 12 hop chét ¢ cong thire (I11-b)

N R25R26
\ |7
AN
R38 X R28
- - x
R29

(II-b)

trong do

cac phin tr thé R® va R¥ doc 1ip v6i nhau dugec chon tir
C1-Cs-alkyl, hogc theo cach khéc cac phin tir thé R? va R? két hop v6i nhau tao thanh
gbe —(CHa)p—, v6ip 12 s6 nguyén bao gdm giita 2 va 6;

cac gbc R¥ — R® doc lap v6i nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro va Ci-Cs.
alkyl;

x 14 sb nguyén dugce chon tr 0 va 1; va

cic phin t¢ thé R¥® va R* doc lap v6i nhau dugc chon tur
C1-Cg-alkyl, hogic theo cach khac cac phén tir thé R3® va R két hop v6i nhau tao thanh

gbc —(CH)pa—, v6i p4 1a s nguyén bao gdm giita 2 va 6. Trong cong thic chung

41



49214 421137

(I1I-b), t6t hon 1a cac gbe R?” — R® doc l4p v6i nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro
va C1-Cy-alkyl, va t&t hon nita 13 13 hydro.

Mot phuong an dugce uu tién hon nfta li€n quan dén phuong phap x4c dinh tinh
x4c thuc nhu duge mé ta va duoc yéu ciu bao ho & day, cling nhu phuong phap xac dinh
su pha tron nhu dugce yéu cAu bao ho va duge md ta & ddy, trong d6 it nhat mot chét danh

du hoa hoc 12 hop chat c6 cong thirc chung (I11-a)

N R25R26
R31 R27
R30 R28
NR36 R37
(ITI-a)

trong do

cac gbe R va R doc lap v6i nhau duogc chon tir nhém gdm c6 hydro va Ci-Cs.
alkyl;

cac gbe R va R3! doc 14p voi nhau duge chon tir nhém gdm ¢6 hydro va Ci-Ce-
alkyl, hodc cac gbe R3 va R3! két hop v6i nhau tao véi vong thom gin ké thanh vong
thom 6 canh, duoc thé tily y bai nhém -NR¥R¥;

cic phdn t¢ thé R®» va R?» doc lap v6i nhau dugc chon tur
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khac cdc phén tir thé R?® va R két hop v6i nhau tao thanh
gbc —«(CHz)y—, v6i p 14 sé nguyén bao gdm giita 2 va 6;

cac phin tr thé R¥® va R doc 1ap v6i nhau dugc chon tur
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khéc céc phan tir thé R3¢ va R két hop vé6i nhau tao thanh
gbc —(CHa)ps—, v6i p3 12 s6 nguyén bao gdm gitta 2 va 6; va

cic phdn t¢r thé R® va R® doc lap v6i nhau duge chon tir
C1-Ce-alkyl, hoic theo cach khac cac phan tir thé R3® va R* két hop véi nhau tao thanh
gbc —(CHa)ps—, V6i p4 12 s6 nguyén bao gdm giira 2 va 6.

Trong cong thuc chung (I1I-a), cac gbe RY, R%, R3® va R3! tét hon 1a dugc chon
tir nhém gdém c6 hydro va Ci-Ce-alkyl.

Céc vi du cua hop chét thom c6 béan sin trén thi truong dugc thé béi mot hodc

nhiéu nhém amino duge thé N,N nhu duge mé ta & day, bao gdbm, nhung khong gidi han
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o: N,N-dimetylbenzenamin (CAS s&: 121-69-7; nha cung cdp: ASW MedChem);
NN N N-tetrametyl-1,4-benzendiamin (CAS sd: 100-22-1; nha cung cip: ASW
MedChem); N!,N'-dietyl-N*,N*-dimetyl-1,4-benzendiamin (CAS sb: 5775-53-1; nha
cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); N’, N/, N*, N*-tetraetyl-1,4-benzendiamin (CAS sb:
18996-77-5; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); N',N',N*,N* 2,5-hexametyl-1,4-
benzendiamin (CAS sb: 858341-35-2; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical);
NN N* N*-tetrakis(1-metyletyl)-1,4-benzendiamin (CAS s&: 6864-03-5; nha cung cép:
Chemieliva Pharmaceutical); N, N/, N¥ N*2,3,5,6-octametyl-1,4-benzendiamin (CAS $6:
66907-63-9; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); N,N,3,5-tetrametylbenzenamine
(CAS sb: 4913-13-7; nha cung cdp: ASW MedChem); 3,5-dietyl-N,N-
dimetylbenzenamine (CAS s6: 99052-31-0; nha cung cép: Milestone Pharmtech); 3,5-
bis(1,1-dimetyletyl)-N,N-dietylbenzenamine (CAS sd: 94042-96-3; nha cung cap:
Chemieliva Pharmaceutical); N', N', N® N-tetrametyl-1,3-benzendiamin (CAS sb: 22440-
93-3; nha cung cip: ABClabtory Scientific Co.); N/, N/, N°, N>-tetraetyl-1,3-benzendiamin
(CAS sb: 64287-26-9; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); N',N',N°N° 4-
pentametylbenzen-1,3-diamin (CAS s&: 65198-15-4; nha cung cip: Chemieliva
Pharmaceutical); N',N',N3 N3-tetrametyl-5-propyl-1,3-benzendiamin (CAS sb: 1586869-
62-6; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); N,N-dimetylnaphtalen-1-amin (CAS
s6: 86-56-6; nha cung cap: Alchem Pharmtech); N-etyl-N-metyl-naphtalen-1-amin (CAS
sd: 83777-94-0; nha cung cap: Chemieliva Pharmaceutical); N,N,4-trimetylnaphtalen-1-
amin (CAS sb: 4523-52-8; nha cung cdp: ASW MedChem); N,N,5-trimetylnaphtalen-1-
amin (CAS s6: 847449-78-9; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); N,N,2-
trimetylnaphtalen-1-amin (CAS s: 57585-25-8; nha cung cép: Chemieliva
Pharmaceutical); N,N-dietylnaphtalen-1-amin (CAS s6: 84-95-7; nha cung cép: ASW
MedChem); N-isopropyl-N-metylnaphtalen-1-amin (CAS s6: 110014-41-0; nha cung
cép: Chemieliva Pharmaceutical); N,N,4,5-tetrametylnaphtalen-1-amin (CAS s6: 4619-
41-4; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); N-etyl-N-isopropylnaphtalen-1-amin
(CAS sb: 114326-20-4; nha cung cap: Chemieliva Pharmaceutical); N-etyl-N,2-
dimetylnaphtalen-1-amin (CAS sb: 130523-07-8; nha cung cép: Chemieliva
Pharmaceutical); N,N-bis(1-metyletyl)-naphtalen-1-amin (CAS s6: 4960-24-1; nha cung
chp: Chemieliva Pharmaceutical); N-(1,1-dimetyletyl)-N-metyl-naphtalen-1-amin (CAS
s6: 110014-43-2; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); N',N',N°, N>-tetrametyl-
naphtalen-1,5-diamin (CAS s&: 10075-69-1; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical);
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NN N* N*-tetrametyl-naphtalen-1,4-diamin (CAS sb: 13764-14-2; nha cung cép:
Chemieliva Pharmaceutical); N-(1-etylpropyl)-N-metyl-naphtalen-1-amin (CAS s6:
110014-42-1; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); N,2-dimetyl-N-(1-metyletyl)-
naphtalen-1-amin (CAS sé: 130523-08-9; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical);
N' N' N8 N8-tetrametyl-naphtalen-1,4-diamin (CAS s6: 20734-58-1; nha cung cip: ASW
MedChem); N,N-dietyl-2-metyl-naphtalen-1-amin (CAS s6: 21614-05-1; nha cung cap:
Chemieliva Pharmaceutical); N,N-dietyl-8-metyl-naphtalen-1-amin (CAS s6: 130523-22-
7; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); N-(2,2-dimetylpropyl)-N-metyl-naphtalen-
l-amin (CAS sé: 110014-40-9; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); N-(2,2-
dimetylpropyl)-N-etyl-naphtalen-1-amin (CAS s6: 114326-22-6; nha cung cap:
Chemieliva Pharmaceutical); N,2-dietyl-N-metyl-naphtalen-1-amin (CAS s6: 130523-10-
3; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); N,N-dibutyl-naphtalen-1-amin (CAS s6:
204126-63-6; nha cung cidp: Chemieliva Pharmaceutical); N-etyl-2-metyl-N-(1-
metyletyl)-naphtalen-1-amin (CAS sd: 130523-09-0; nha cung cAp: Chemieliva
Pharmaceutical); 2-etyl-N-metyl-N-(1-metyletyl)-naphtalen-1-amin (CAS sd: 130523-
12-5; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); N'-etyl-N', N8 N8-trimetyl-naphtahalen-
1,8-diamin (CAS sb: 79687-92-6; nha cung cap: Chemieliva Pharmaceutical); N-etyl-N-
(1-etylpropyl)-naphtahalen-1-amin (CAS s6: 114326-21-5; nha cung cép: Chemieliva
Pharmaceutical); N-etyl-N-metyl-2-(1-metyletyl)-naphtahalen-1-amin (CAS s6: 130523-
14-7; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); 8-butyl-N,N-dimetyl-naphtahalen-1-
amin (CAS sd: 1469538-06-4; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); N,N-bis(2-
metylpropyl)-naphtahalen-1-amin (CAS sb: 109556-56-1; nha cung cip: Chemieliva
Pharmaceutical); N,N,2-trietyl-naphtalen-1-amin (CAS sb: 130523-11-4; nha cung cép:
Chemieliva Pharmaceutical); N,2-dietyl-N-(1-metyletyl)-naphtalen-1-amin (CAS sd:
130523-13-6; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); N-metyl-N,2-bis(1-metyletyl)-
naphtalen-1-amin (CAS sd: 130523-16-9; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical);
N,N-dietyl-2-(1-metyletyl)-naphtalen-1-amin (CAS s6: 130523-15-8; nha cung cip:
Chemieliva  Pharmaceutical);  2-(1,1-dimetyletyl)-N-etyl-N-metyl-naphtalen-1-amin
(CAS sé: 130523-18-1; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); N',N!,N8N8-
tetractyl-naphtalen-1,8-diamin (CAS sd: 53463-80-2; nha cung cap: Chemieliva
Pharmaceutical); N',N',N°,N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (CAS s6: 861347-34-4);
N N3-dimetyl-N', N3-bis(1-metyletyl)-naphtalen-1,5-diamin (CAS sb: 110971-36-3; nha
cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); N-etyl-N,2-bis(1-metyletyl)-naphtalen-1-amin
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(CAS sb: 130523-17-0; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); 2-(1,1-dimetyletyl)-
N-metyl-N-(1-metyletyl)-naphtalen-1-amin (CAS sd: 130523-20-5; nha cung cép:
Chemieliva Pharmaceutical); 2-(1,1-dimetyletyl)-N,N-dietyl-naphtalen-1-amin (CAS s6:
130523-19-2; nha cung cap: Chemieliva Pharmaceutical); 3-butyl-N,N-dietyl-naphtalen-
l-amin (CAS s6: 398458-74-7; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); 2-(1,1-
dimetyletyl)-N-etyl-N-(1-metyletyl)-naphtalen-1-amin (CAS s6: 130523-21-6; nha cung
cdp: Chemieliva Pharmaceutical); N'!-butyl-N',N® N3-trimetyl-naphtalen-1,8-diamin
(CAS s6: 852630-17-2, nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); N!,N3-dibutyl-N!,N8-
dimetyl-naphtalen-1,8-diamin (CAS sb: 852630-27-4; nha cung cp: Chemieliva
Pharmaceutical); N,N-dimetyl-naphtalen-2-amin (CAS sb: 2436-85-3; nha cung cap:
ASW MedChem); N-etyl-N-metyl-naphtahalen-1-amin (CAS s6: 68172-51-0; nha cung
cAp: Chemieliva Pharmaceutical); N,N,4-trimetyl-naphtahalen-2-amin (CAS sO: 4523-
53-9; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); N,N,1-trimetyl-naphtahalen-2-amin
(CAS sb: 5672-92-4; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); N,N-dietyl-
naphtahalen-2-amin (CAS s6: 13672-17-8; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical);
N-metyl-N-(1-metyletyl)-naphtahalen-2-amin (CAS sd: 110014-44-3; nha cung cép:
Chemieliva Pharmaceutical); N,N,4,5-tetrametyl-naphtahalen-2-amin (CAS s6: 4536-94-
1; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical), N-butyl-N-metyl-naphtahalen-2-amin
(CAS sb: 872801-93-9; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); N,N-bis(1-
metyletyl)-naphtahalen-2-amin (CAS s6: 92596-72-0; nha cung cép: Chemieliva
Pharmaceutical); N,N-dibutyl-naphtahalen-2-amin (CAS sd: 97943-52-7; nha cung cép:
Chemieliva Pharmaceutical); N,N-bis(2-metylpropyl)-naphtalen-2-amin (CAS s6:
109554-95-2; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); 1-(naphtalen-1-yl)piperidine
(CAS sb: 62062-39-9; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); va N,N-dibutyl-1-
metyl-naphtalen-2-amin  (CAS sb: 92834-61-2; nha cung cAp: Chemieliva
Pharmaceutical).

Theo céc phuong phap duoc yéu cdu bio hd va duge md ta & day, it nhat mot chat
danh diu hoa hoc c6 thé 1a hop chét thom dugc thé béi it nhit mot nhém duoce chon tir
C1-Cs-alkoxy. Tt hon 13, ndng d6 cua hop chat thom duoc thé boi it nhat mot nhom
dugc chon tir C1-Cy-alkoxy trong mau thu dugc & budce a-1) hodc & budc a-2) is it nhét
khoang 1 uM (micrémol). Tuy thudc vao phuong phdp dugce st dung @& phan tich cac
ion & bude d-1) hodc d-2), cu thé 1a phép do khdi phd hodc phép do phd do linh dong

ion, ndng d6 cao hon cia it nhit mot cht danh du hoa hoc ¢6 cong thire chung (I) trong
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ché phdm hydrocacbon diu mé c6 thé duoc yéu cu. Do dd tan cao cla cia chét danh
d4u héa hoc c6 cong thirc chung (I) trong nhiéu loai hydrocacbon diu mo, thdm chi ndng
d6 danh dau cao hon 12 khoang 1 mM (millimol) c6 thé dugc xem xét.

Phuong an dugc uu tién theo sang ché huéng dén phuong phép xac dinh tinh xé4c
thuc nhu dugc yéu ciu bao hd va duge md ta & day va phuong phap xac dinh sy pha tron
nhu duge yéu ciu bao ho va duge mo ta ¢ day, trong do it nhét mot chit danh diu hoa

hoc 1 hop chét ¢ cong thirc chung (IV)

(o) R42
R47 R43
R46 R44
R45
Iv)

trong do

D.  gbc R* dugce chon tir C1-Cs-alkyl; cac gbec R®, R*, R* va RY doc lap vi
nhau duogc chon tr nhém gdm co hydro,
C1-Cy-alkyl, C1-Cy-alkyloxy; va gbc R* dugc chon tir nhém gdm c6 hydro, Ci-Cs-alkyl,
C1-Cs-alkyloxy, phenyl theo tiy chon dugc thé béi mot hodic nhidu nhém dugce chon tir
C1-Cs-alkyl va Ci-Cy-alkyloxy va biphenyl theo tuy chon dugc thé boi mot hodc nhiéu
nhém duge chon tir C1-Cs-alkyl va Ci-Cy-alkyloxy; hodc

E.  gbc R* duoc chon tir Ci-Cs-alkyl; cic gbe R* va R* tao voi cac nguyén tir
cacbon gin ké cua vong thom thanh vong thom 6 canh hodc vong thom hai vong 10
canh, theo tiy chon dugc thé béi mot hodc nhidu nhém duge chon tir Ci-Cy-alkyl va Ci-
Cy-alkyloxy; va cac phdn tir thé R* - RY doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhém gém c6
hydro, Ci-Cs-alkyl va C1-Cy-alkyloxy; hodc

F.  gbc R* dugc chon tir Ci-Cs-alkyl; cac gbe R* va R* tao v6i cac nguyén tir
cacbon gin ké ciia vong thom thanh vong thom 6 canh hodc vong thom hai vong 10
canh, theo tuy chon dugc thé b&i mot hodc nhiéu nhém duoce chon tir Ci-Cs-alkyl va Ci-
Cy-alkyloxy; va cdc phan tir thd R*, R va R¥ doc 14p v6i nhau dugce chon tir nhém gdm

¢6 hydro, C1-Cs-alkyl va Ci-Cg-alkyloxy; hodc
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G.  gbc R* duoc chon tir C1-Ca-alkyl; cac gbe R* va R* tao v6i céc nguyeén tir
cacbon gin k& ctia vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tiry chon dugc thé béi mot
hogc nhiéu nhém duge chon tir C1-Cs-alkyl va C1-Ca-alkyloxy; cac gbe R* va R¥ tao véi
céc nguyén tir cacbon gin ké clia vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tiry chon
duoc thé béi mot hodc nhidu nhém duge chon tir C1-Cy-alkyl va Ci-Ce-alkyloxy; va gbe
R* duogc chon tir nhom gdm c¢6 hydro, Ci-Cs-alkyl va C1-Cs-alkyloxy; hodc

H  gbe R* duge chon tir Ci-Ca-alkyl; céc gbe R* va R*tao véi cac nguyén tir
cacbon gin ké ctia vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tily chon dugc thé boi mot
hodc nhiéu nhém duge chon tir Ci-Ca-alkyl va Ci-Ca-alkyloxy; cac gbe R* va R* tao véi
céc nguyén tir cacbon gin k& ctia vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tiy chon
duoc thé bdi mot hodc nhidu nhém duge chon tir Ci-Cs-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy; va gbc
R¥ duge chon tir nhém gdm c6 hydro, Ci-Cs-alkyl va Ci-Cy-alkyloxy.

Phuong an duge vu tién hon nita theo sang ché dé cap dén cac phuong phép nhu
dugc yéu cAu bao hd va duge mo ta & ddy, trong do it nhét mot chét danh ddu hoéa hoc 1a
hop chét ¢ cong thirc chung (IV-a)

R56 OR%*2 R48

R55 R49

R54 R50

R53 OR52 RS
(IV-2)

trong d6

cac gbe R* va R% ddc 1ap v6i nhau duge chon tir C1-Cs-alkyl;

cac gbe R4 - RS va R33 - R doc 14p v6i nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro
va C1-Cy-alkyl.

Trong cong thitc chung (IV-a), céc gbe R - R% c6 thé 14 hydro, hogc céc gbe R*
-~ RS vaARS3 - R56 ¢6 thé doc 1ap voi nhau 1a Ci-Ca-alkyl, hodc cic gbe R* - RS vaR™ -
R% ¢6 thé 13 hydro. Tét hon 13, trong cong thirc chung (IV-a), cac gbc R* va R™ 1a gidng
nhau.

Cac vi du ctia hop chat thom c6 ban sin trén thi truong duge thé boi it nhdt mot

nhém duge chon tir C1-Ce-alkoxy, bao gém, nhung khong giéi han &: metoxybenzen
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(CAS $8:100-66-3; nha cung cip: abcr GmbH); 1,4-dimetoxybenzen (CAS s6: 150-78-7;
nha cung cdp: abcr GmbH); 1,4-dietoxybenzen (CAS s&: 122-95-2; nha cung cép: aber
GmbH); 1,4-bis(1-metyletoxy)benzen (CAS sb: 7495-78-5; nha cung cip: Chemieliva
Pharmaceutical); 1,4-dimetoxy-2-metylbenzen (CAS s&: 24599-58-4; nha cung cip:
Alchem Pharmtech); 1,4-dimetoxy-2,5-dimetyl-benzen (CAS sd: 2674-32-0; nha cung
cAp: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,4-dimetoxy-2,3-dimetylbenzen (CAS s6: 39021-
83-5; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,4-dietoxy-2-metylbenzen (CAS
sb: 41901-72-8; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,4-dibutoxy-benzen
(CAS sb: 104-36-9; nha cung cp: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,3-dimetoxybenzen
(CAS s6: 151-10-0; nha cung cdp: Alchem Pharmtech); 1,3-dietoxybenzen (CAS s6:
2049-73-2; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,3-dimetoxy-5-metyl-
benzen (CAS sb: 4179-19-5; nha cung cdp: ASW MedChem); 1,3,5-trimetoxybenzen
(CAS sb: 621-23-8; nha cung cp: AK Scientific); 1,3,5-trietoxybenzen (CAS sb: 2437-
88-9; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); 1,3-dimetoxy-5-(1-metyletoxy)benzen
(CAS s6: 86635-94-1; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); 2-etoxy-1,3,5-
trimetoxybenzen (CAS s&: 69832-53-7; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical);
1,3,5-trimetoxy-2,4,6-trimetylbenzen (CAS sb: 1521-62-6; nha cung cap: Chemieliva
Pharmaceutical); 1,3-dimetoxy-2-metyl-5-(1-metyletoxy)-benzen (CAS sd: 93680-97-8;
nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical); 1,3-dibutoxy-5-metoxy-benzen (CAS sb:
869740-90-9; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); 1,2,3,4,5,6-hexametoxybenzen
(CAS sb: 22015-34-5; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical); 4-metoxy-1,1'-
biphenyl (CAS s6: 613-37-6; nha cung cip: ASW MedChem); 4-metoxy-4'-metyl-1,1'"-
biphenyl (CAS sb: 53040-92-9; nha cung cip: ASW MedChem); 4-etoxy-biphenyl (CAS
s6:  613-40-1; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical); 2-metyl-9,10-
dimetoxyantraxen (CAS s6: 26708-05-4; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co.);
2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (CAS sb: 26708-04-3; nha cung cap: Aldrich); 2-(1,1-
dimetyl-etyl)-9,10-dimetoxyantraxen (CAS sb: 62770-63-2; nha cung cép: Alchem
Pharmtech); 2-etyl-9,10-dietoxyantraxen (CAS sd: 205515-07-7; nha cung cép:
Chemieliva Pharmaceutical Co.); 9,10-dimetoxyantraxen (CAS sb: 2395-97-3; nha cung
cép: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 9,10-dietoxyantraxen (CAS s6: 68818-86-0; nha
cung cip: ASW MedChem); 9,10-bis(1-metyletoxy)-antraxen (CAS sb: 134767-44-5;
nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 9,10-bis(1,1-dimetyletoxy)-antraxen

(CAS sb: 873914-42-2; nha cung cép: Shanghai Chemhere Co.); 9,10-dibutoxy-antraxen
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(CAS sb: 76275-14-4; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 9-etoxy-10-
metoxy-antraxen (CAS s6: 106500-38-3; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co.);
9,10-dimetoxy-1,4,5,8-tetrametyl-antraxen (CAS sb: 76466-58-5; nha cung cép:
Chemieliva Pharmaceutical Co.); 9,10-dimetoxy-1,2,3,4,5,6,7,8-octametyl-antraxen
(CAS sb: 75670-41-6; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 9,10-dimetoxy-
1,2,3,4-tetrametyl-antraxen (CAS s6: 72049-50-4; nha cung cdp: Chemieliva
Pharmaceutical Co.); 2,6-dimetyl-9,10-dimetoxyantraxen (CAS s6: 1221786-94-2; nha
cung cdp: Rare Chemicals GmbH); 1,2-dimetoxy-antraxen (CAS s6: 132814-35-8; nha
cung cip: Shanghai Chemhere Co.); 1,3-dimetoxyantraxen (CAS sb: 144493-74-3; nha
cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,4-dimetoxy-9-etyl-antraxen (CAS s6:
107328-77-8; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,4-dietoxy-antraxen
(CAS s6: 75830-00-1; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,5-dimetoxy-
antraxen (CAS sd: 16294-32-9; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,5-
dietoxy-antraxen (CAS sb: 75829-95-7; nha cung cAp: Chemieliva Pharmaceutical Co.);
1,8-dimetoxy-antraxen (CAS s6: 16294-34-1; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical
Co.); 1,8-dietoxy-antraxen (CAS sb: 75829-96-8; nha cung cdp: Chemieliva
Pharmaceutical Co.); 1,8-dimetoxy-3-metyl-antraxen (CAS s6: 144493-77-6; nha cung
cap: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 1,8-dimetoxy-2,7-dimetyl-antraxen (CAS s6:
1202400-23-4; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 2,3-dimetoxy-antraxen
(CAS sb: 51790-19-3; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 2,3-dietoxy-
antraxen (CAS s6: 863889-35-4; nha cung cdp: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 2,6-
dimetoxy-antraxen (CAS sb: 36319-03-6; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical
Co.); 2,6-dietoxy-antraxen (CAS sb: 75830-05-6; nha cung cép: Chemieliva
Pharmaceutical Co.); 2,6-dimetoxy-9-metyl-antraxen (CAS s6: 110038-59-0; nha cung
cép: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 2,6-dimetoxy-9,10-dimetyl-antraxen (CAS $6:
105858-59-1; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 2,6-dipropoxy-antraxen
(CAS $6: 1395499-89-4; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical Co.); 2,6-dibutoxy-
antraxen (CAS sb: 134277-70-6; nha cung cép: Chemieliva Pharmaceutical Co.); va 2,7-
dimetoxy-antraxen (CAS sb: 55360-36-6; nha cung cip: Chemieliva Pharmaceutical
Co.).
Cac vi du
Sang ché duoc mé ta chi tiét hon vé6i cac vi du khong gidi han.

L. Thiét bi va quy trinh duge st dung trong cac phuong phap theo séng ché
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Hai thiét bi va quy trinh khac nhau, nhung céc chu triic c6 thé so sanh da dugc xay
dung: cAu tric tht nhit duoc md ta & muc La duéi diy dugce st dung dé thuc hién ion
hoéa laze xung két hop véi cac phép do khdi phd va chu triic thit hai duge md ta tai muc
Lb dudi day dwoc sir dung dé thuc hién ion héa laze xung két hop v6i cac phép do phd
do linh dong ion. Trong ca hai cu tric, BO dao dong tham s6 quang (Optical Parametric
Oscillator - OPO) dugc bom boi laze Nd:YAG (NT342A-SH, Ekspla) da dugc st dung
dé ion héa mau.

L.a M6 ta thiét bi va quy trinh dwgc st dung trong cac phuong phap dua trén su
ion héa laze hoa két hop vai phép do khéi phd.

Ciu truc chia bo giai hép nhiét (Thermo desorber TC-13.006 tux PAS
Technology), B§ dao dong tham s6 quang (Optical Parametric Oscillator - OPO) dugc
bom boi laze Nd:YAG (NT342A-SH, Ekspla), va mday do khéi phd thwong mai (LTQ
XL™, Thermo Fisher Scientific) dugc trang bi nguén ion tu tao (J. Mass Spectrom.
(2016), 51, 566-577) ¢6 hai ctra s thach anh trong sudt d& chim laze. B9 giai hap nhiét
duoc nbi qua mao dan bang kim loai (6ng thép khong gi duong kinh ngoai 1/8" (3,175
mm) x dudng kinh trong 2,0 mm, dai khoang 60 mm tinh tir Ziemer Chromatographie)
v6i ngudn ion ctia méay do khéi phd.

Céc ché pham hydrocacbon dau mo duogc phan tich bang phuong phép sau:

2ul mAu & thé 16ng dugc dua vao bing bom tiém (Hamilton, 10 pL) vao trong bd
giai hip nhiét 1am néng dén 250°C. Sau khi hoa hoi, mau & thé khi duoc chuyén qua mao
dan kim loai dugc lam néng dén 200°C (dai khoang 60 mm) st dung luu lugng N> (600
mL/phat) trong budng ion héa lam néng dén 120°C (dai khoang 18 mm, dudong kinh
trong 12 20 mm) ctia ngudn ion, noi mau & thé khi trai qua ion hoa laze. Sau d6, miu ion
hoa duge chuyén vao trong may do phd MS (luu lugng Na: 1000 mL/phut; V: 50 Von)
va phd MS duoc do & cudng do trong déi dusi dang ham ciia ty 1¢ khoi lugng trén dién
tich (m/z).

b Mb ta thiét bi va quy trinh duge sir dung trong céc phuong phép dya trén ion
hoa laze két hop véi phép do phd do linh dong ion.

Chu trac duogc sit dung bao gdm voi phun ciia méy sdc ky khi thuong mai (HP
5890 SII, Hewlett Packard, hién nay la: Agilent) chi dugc st dung dé hoa hoi mau, may
do phé linh dong ion tu tao (4nal. Bional. Chem. 405, 7019) c6 cua s6 thach anh trong
sudt dé chum laze va bd dao dong tham sé quang (Optical Parametric Oscillator - OPO)

duoc bom boi laze Nd:YAG (NT342A-SH, Ekspla). Voi phun cta sic ky khi dugc nbi
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thong qua mao dan (mao dan silic dioxit dwgc nung chdy da khir hoat tinh, dudong kinh
trong 0,18 mm, dai 400 mm tir Perkin Elmer) dén ngudn ion may do phd dd linh dong
ion. Ong tha tréi may do phd do linh dong ion 13 dai 100 mm va c6 duong kinh trong 1a
25 mm. Cac dong ion trén tAm Faraday duoc khuéch dai (bo khuéch dai 1 GV/A, ISAS
Dortmund) va dugc ghi lai trén may hién séng USB (Handyscope HS3, 5 MHz, Tiepie
Engineering).

Céc ché phdm hydrocacbon diu mé duge phan tich bang phuong phép sau:

2 uL méu & thé 1ong duoc dua vao bang 6ng tiém (Hamilton, 10 uL) vao trong
voi phun (khi dau vao: Ny; luu lwong khi dau vao: 200 mL/phut) 1am néng dén 250°C
ctia séc ky khi thuong mai. Sau khi héa hoi, miu & thé khi dugc chuyén bang luu lugng
N> 1a 15 mL/phat thong qua mao din kim loai khong trang dugc 1am néng dén 200°C
(dai 400 mm ) vao trong budng ion hoa duge 1am néng dén 180°C (dai khoang 18 mm,
duong kinh trong 20 mm) ctia may do phd do linh dong ion, noi mau & thé khi trai qua
ion héa laze. MAu da duoc ion hoa di vao éng tha tréi duge nung néng (150°C) may do
phd d6 linh ddng ion. Nito (Iwu lwong: 200 mL/phut; dién 4p 6ng tha trdi: 4,5 kV hoic
6,5 kV) hodc heli (luu lwong: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha trdi: 2,5 kV) duge st dung
nhu khi tha tr6i. Cac dong ion trén tAm Faraday dugc khuéch dai (bd khuéch dai 1 GV/A,
ISAS Dortmund) va dugc ghi lai trén may hién song USB (Handyscope HS3, 5 MHz,
Tiepie Engineering).

II. Thiét bi va quy trinh duoc st dung cho cac muc dich so sanh

Ton héa hoa hoc tai ap suét khi quyén (Atmospheric Pressure Chemical Ionization
- APCI) bing btrc xa X mém 1a phuong phép ion héa khong chon loc vi cac 1y do én
dinh (chéng han nhu lién quan dén an toan va viéc tiéu hiy) hién nay dugc st dung thay
thé cho su ion héa bing bo phét beta phéng xa, ching han nhu ®Ni. Cac thir nghiém
dugc thuc hién véi ion hda hda hoc tai ap sut khi quyén két hop vé1 phép do phé) do linh
dong ion (Atmospheric Pressure Chemical lonization coupled with Ion Mobility
Spectrometry - APCI-IMS) hodc ion héa héa hoc tai 4p sudt khi quyén két hop véi phép
do khbéi phd (Atmospheric Pressure Chemical Ionization coupled with Mass
Spectrometry - APCI-MS) duogc biéu thi cho cac muc dich so sanh.

Hai thiét bj va quy trinh, nhung cic cdu tric c6 thé so sanh dugc dd duoc xdy
dung: cAu truc thir nhit duge mo ta & muc ILa dudi day duoc st dung dé thuc hién APCI
két hop véi céc phép do khbi phd va cau tric thir hai dugc mé ta & myc ILb dudi day

duogc st dung cho APCI két hop véi phép do phé do linh dong ion. Trong c4 hai clu tric,
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nguﬁ‘)n birc xa X mém (téi thiéu hoa 6ng tia X, do dai 40 mm, muc tiéu rhodium trén ctra
s beryllium), v6i ning lugng l1a 2,7/2,8 keV (Lo/Lp-transitions of Rh) bdi Bruker
Daltonik (Bing doc quyén sang ché Hoa Ky 6,740,874 B2, 25/05/2004, Bruker Saxonia
Analytik GmbH) dugc sir dung dé ion héa mau.

Il.a M6 ta thiét bi va quy trinh dugc st dung trong phuong phéap dua trén APCI
két hop vai phép do khdi phd (APCI - MS).

Chu trac khac véi clu trac duoc md ta & muc La & chd bd dao dong tham sb
quang (Optical Parametric Oscillator - OPO) duoc bom béi laze Nd:YAG (NT342A-SH,
Ekspla) dugce thay thé bing ngudn birc xa X mém (6ng tia X t6i thiéu héa, dd dai 40 mm,
muc tiéu rhodium trén ctra sd beryllium), véi ning luong 13 2,7/2,8 keV (Lo/Lp-
transitions of Rh) béi Bruker Daltonik (Bing doc quyén sang ché Hoa Ky 6,740,874 B2,
25/05/2004, Bruker Saxonia Analytik GmbH). Ngoai ra, 14 kim loai polyimide d¢ day
100 um trong sudt cho biic xa tia X duoc lap giita budng ion héa va ngudn tia X dé 1am
kin bubng.

Céc ché phim hydrocacbon diu mé dugc phan tich bang phuong phap sau:

2 uL mau & thé 1ong duoc dua vao bing dng tiém (Hamilton, 10 pL) dua vao b
giai hép nhiét lam néng dén 250°C. Sau khi héa hoi, miu & thé khi dugc chuyén thong
qua éng mao din kim loai dugc lam néng dén 200°C (dai khoang 60 mm) sit dung luu
lugng N» (600 mL/phut) trong budng ion hoa 1am néng dén 120°C (dai khoang 18 mm,
duong kinh trong 20 mm) ctia ngudn ion, noi miu & thé khi trai qua ion héa. Sau d6, mau
ion hoa duge chuyén vao trong may do phd MS (luu Iugng Nz: 1000 mL/phit; V: 50
Vén) va va phé MS duogc do & cuong do tuong d6i du6i dang ham cua ty 1¢ khéi lugng
trén dién tich (m/z).

IL.b Mo ta thiét bj va quy trinh duogc sit dung trong phuong phép dua trén APCI
két hop v6i phép do phd do linh dong ion (APCI — IMS).

Chu tric dugc st dung chira voi phun sic ky khi thwong mai (HP 5890 SII,
Hewlett Packard, hién tai la: Agilent) chi dugc sir dung dé hoa hoi miu, va may do phé
d6 linh dong ion cAm tay c6 ban sin trén thi truong (RoadRunner, Bruker Daltonik).
May do phé do linh dong ion chtra ngué)n buc xa X mém (6ng tia X t8i thiéu hoa, do dai
40 mm, muc tiéu rhodium trén cira sd beryllium), véi ning luong 1a 2,7/2,8 keV (Lo/LB-
transitions of Rh) bdi Bruker Daltonik (Bing doc quyén sang ché Hoa Ky 6,740,874 B2,
ngay 25/05/2004, Bruker Saxonia Analytik GmbH). Voi phun cua sic ky khi dugc ndi

thong qua mao din (mao dan silica dugc nung chay da kht hoat tinh, 0,18 mm dudng
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kinh trong, dai 400 mm tir Perkin Elmer) dén ngudn ion may do phd do linh dong ion.
Hé théng ddu vao va hé théng luu lwong bén trong ctia may do phé d6 linh dong ion da
duoc bién dbi dé cho phép két nbi n6 qua mao din v6i voi phun ctia sdc ky khi.

Céc ché phim hydrocacbon ddu mé duge phan tich bing phuong phap sau:

2 puL miu & thé long dugc dua vao bang 6ng tiém (Hamilton, 10 pL) vao trong
voi phun (khi dau vao: Na; luu lwong khi dau vao: 200 mL/phut; ty 1& chia tach 1 :12)
duoc lam néng dén 250°C cia sic ky khi thuong mai. Sau khi héa hoi, mAu & thé khi
duge chuyén bang cach sir dung luu lugng N» 1a 400 mL/phut thong qua mao dan kim
loai khong trang dugc 1am néng dén 200°C (dai 400 mm) trong budng ion héa 1am néng
dén 180°C mdy do phd do linh dong ion, noi mau & thé khi trdi qua ion héa APCL. Mau
duoc ion héa di vao éng tha trdi duoc nung néng (150°C) ctia may do phd d6 linh dong
ion. Nito (Iuu luong: 118 mL/phat hodc 200 mL/phut; dién ap 6ng tha trdi tiéu chuén)
duogce sir dung nhu khi tha troi.

Vi du 1: Phat hién va dinh luong chit danh déu héa hoc N',N',N¥ N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin trong hydrocacbon dau mé.

Tinh xac thuc va su pha tron ctia cac hydrocacbon diu moé duogc danh ddu vé6i chat
danh dAu héa hoc N, N N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin (CAS sb: 100-22-1; nha
cung cip: Sigma Aldrich) da dugc thir nghiém.

Déi v6i hydrocacbon diu mé duoc danh dau, ndng do ctia N/, N’, N, N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin trong hexan duoc didu ché dén ndng do 12 10 mmol/L va dugc thém
vao diezen (Diezen SOCAR), xing (xing SP98 AVIA), diu khoang hodc hexan dé cho
ra mau diezen dugc danh ddu, miu xang dugc danh dAu va miu hexan dugce danh dau.

Mau diezen dugc danh diu, xang dugc danh dAu va hexan dugc danh diu duge
phan tich bing cach ion hoa laze & budc séng & 355 nm (mat do laze xung: 0,63
mJ/mm?) két hop vdi phép do khéi phd bang cach sir dung quy trinh duge md t tai muc
La dugc thuc hién trén thiét bi dugc mé ta tai muc La (xem Fig.2b va Fig.2c). miu
diezen duoc danh diu, xiang duoc ddnh d4u, hexan duoc danh diu, va dau khoang dugc
danh diu dugc phan tich bang cach ion hoéa laze & budc séng 12 337 nm (mét d laze
xung: 0,05 mJ/mm?), hodc 355 nm (mét do laze xung: 0,63 mJ/mm?) két hop vé6i phép do
phép do phd dd linh dong ion (khi tha troi: nito; luu lwgng: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha
trdi: 4,5 kV hodc 6,5 kV) bang cach sir dung quy trinh dwoc mo ta tai muc Lb dugc tién
hanh trén thiét bi dwgc mo ta tai muc Lb (xem Fig.lc, Fig.1d, Fig.1f - Fig.1h).

Doi v6i cac muc dich so sanh,
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- miu diezen dugc danh déu, mAu xing dwoc danh ddu va mAu hexan duoc danh
ddu dugc phan tich bang cach ion hoa laze & bude song 1a 266 nm (mét do laze xung:
0,13 mJ/mm?) va budc soéng 1a 406 nm (mat d6 laze xung: 0,04 mJ/mm?) két hop véi
phép do phép do phd do linh dong ion (khi tha trdi: nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién
ap bng tha troi: 6,5 kV) bang cach sir dung quy trinh duge md ta tai myc Lb duge thuc
hién trén thiét bi dugc mé ta tai muc Lb (xem Fig.1b, Fig.1e va Fig.1i);

- mAu diezen dugc danh diu va mAu hexan dugc danh déu duoc phan tich bing
APCI — IMS (xem Fig.1a) sir dung thiét bj va quy trinh duge md ta tai muc ILb trén day;
va

- mAu diezen dugc danh déu duge phan tich bang APCI — MS (xem Fig.2a) sir
dung thiét bi va quy trinh dwgc mo6 ta tai muc Il.a néu trén.

Fig.1a minh hoa cho cac muc dich so sanh phd o linh déng ion xép chdng 1én
nhau cia diezen SOCAR khong dugc danh ddu (dudong nét lién mau den), diezen dugc
danh ddu twong tmg chira chit danh diu héa hoc N’,N',N* N*-tetrametyl benzen-1,4-
diamin & ndng d6 1a 1 pM (duong gach ngang méau den) va ctia ché pham hexan c6 chira
chdt danh diu héa hoc N/ N N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng d6 1a
1 uM (duodng chdm chim mau den) thu duoc bing cach ion héa héa hoc tai ap suét khi
quyén két hop véi phép do phép do phd do linh dong ion (khi tha troi: nito; luu lugng:
118 mL/phit; dién ap éng tha troi tiéu chudn) duge viét tit & day 1a APCI — IMS. Chét
danh ddu hoa hoc N’ N!, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin khic biét & chd thdi gian
trdi 1a khoang 10,3 ms. Nhu dugce thé hién boi Fig.1a, phé do linh dong ion cla diezen
dwoc danh ddu véi chit danh ddu héa hoc N/, N, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin vé
co ban 1a twong ddng véi phd do linh dong ion cla diezen khong duge danh dau. So sanh
phd d6 linh dong ion cua diezen dugce danh déu véi chit danh déu héa hoc N, N, N¥ N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin va phd d6 linh dong ion ciia ché phdm hexan chua chit
danh d4u hoa hoc gidng nhau thé hién dinh cua chit danh ddu hoéa hoc N’,N',N* N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin bi che bdi cac dinh c¢6 ngudn gbc tir diezen. Cac két qua
nay chimg minh ring cic phuong phap ion héa khong chon loc két hop véi phép do phd
do linh dong ion khong cho phép phét hién sy cd mat clua chit danh ddu héa hoc
N N' N N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin trong nén diezen va do d6, khong phu hop dé
xac thuc hydrocacbon diu mo6 duogc biét 14 duge danh diu vé6i chit danh ddu hoa hoc

NN N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin vid/hoic dé xac dinh su pha trén cua
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hydrocacbon diu mo dugc danh déu chtra chat danh dau héa hoc N, N', N, N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin.

Fig.1b minh hoa cho cdc muyc dich so sanh ph6 do6 linh dong ion xép chdng lén
nhau ctia diezen SOCAR dugc danh ddu chira chit danh déu héa hoc N',N',N*N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin ¢ ndéng do 12 2 uM (duong nét dit) va cia ché phidm hexan
c6 chira cht danh d4u hoa hoc N, N’ N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng do 1a 2
uM (duong chdm chdm) thu dugc bdi ion hoa laze & 266 nm (méat do ning lugng xung:
0,13 mJ/mm?) két hop v6i phép do phd do linh dong ion (LI-IMS; khi tha trdi: nito; luu
luong: 200 mL/phut; dién 4p éng tha tréi: 6,5 kV). Chét danh dau hoa hoc N, N, N*,N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin khac biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 7,6 ms. So sanh
phd do linh dong ion clia diezen dugc danh déu véi chét danh ddu hoa hoc N, N',N*,N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin va phd o linh dong ion cua ché phdm hexan chta chit
d4nh d4u hoa hoc giéng nhau thé hién ring dinh ctia chit danh déu héa hoc N',N',N*, N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin bi che béi cac dinh co6 ngudn gbc tir diezen. Cac két qua
ndy ching minh ring chiéu sang diezen dwgc danh diu chta chét danh ddu hoa hoc
NN N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin bing 4nh sang laze xung ¢ budc séng la 266
nm (mét do ning lwong xung: 0,13 mJ/mm?) din dén sy ion héa khong chon loc ctia mau
va khong cho phép khi két hop véi phép do phd do linh dong ion phat hién su c6 mit clia
chét danh ddu hoa hoc N.N!,N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin trong nén diezen. Do
d6, phuong phép nhu vay khong phu hop dé xéc thyc ctia hydrocacbon dau mé duge biét
13 duge danh du v6i chit danh ddu hoa hoc N/, N',N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin
va/hodc dé xac dinh su pha tron cua hydrocacbon diu mo duoc danh diu chira chét danh
d4u héa hoc N/, N, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin.

Fig.1c minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia diezen SOCAR dugc danh du chua
chét danh diu hoa hoc N.N! N’ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng do la
2 uM (duong nét dut) va cua ché phim hexan c6 chua chit danh déu hoa hoc
N.N' N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng d6 1a 2 uM (dudng chim chim) thu
duoc boi ion hoa laze & 337 nm (mat d6 ning lugng xung: 0,05 mJ/mm?) két hop véi
phép do phd do linh dong ion (LI-IMS; khi tha trdi: nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién
ap 6ng tha troi: 6,5 kV). Chat danh ddu hoéa hoc N',N’,N* N*-tetrametyl benzen-1,4-
diamin khéac biét & chd thoi gian troi 1a khoang 7,6 ms. Nhu dugc chimg minh béi
Fig.lc, chiéu sing diezen dwgc danh diu chta chit dénh déu héa hoc N',N',N*N*-

tetrametyl benzen-1,4-diamin bang 4nh sang laze xung c6 bude séng 1a 337 nm (mét do
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ning luong xung: 0,05 mJ/mm?) din dén chon loc ion héa cta chét dénh diu héa hoc
N N! N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin, nhd d6 cho phép khi két hop véi phép do phd
5 linh dong ion phét hién sw c6 mit cta chit danh dau héa hoc N',N’, N, N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin trong diezen dugc danh d4u va tinh xac thuc cua diezen dugc danh
déu v6i chit danh déu héa hoc da néu.

Fig.1d minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia diezen SOCAR duge danh dAu chua
chét danh diu héa hoc N' N' N’ N'-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng do la
1 uM (dudng nét lidn mau den) va cia ché phim hexan c6 chaa chét danh déu hoa hoc
NN N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng d6 1a 1 pM (dudng nét lién mau xém)
thu dugc boi ion hoa laze & 355 nm (mat 46 nang luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi
phép do phé d6 linh dong ion (LI-IMS; khi tha trdi: nito; luu lwgng: 200 mL/phut; dién
ap éng tha troi: 4,5 kV). Chat danh ddu héa hoc N',N',N’ N*-tetrametyl benzen-1,4-
diamin khéac biét & chd thoi gian trdi 12 khoang 10,6 ms. Nhu dugc ching minh boi
Fig.1d, chiéu sang diezen dugc danh diu chtra chit danh dau hoa hoc N',N',N*N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin bing 4nh sdng laze xung c6 budc song 1a 355 nm (mat do
niang lwong xung: 0,63 mJ/mm?) dan dén chon loc ion hoa cua chit danh déu héa hoc
N N’ N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin, nhds d6 cho phép khi két hop v6i phép do phd
5 linh dong ion phat hién sy c6 mit cia chit danh déu héa hoc N/, N/, N¥, N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin va tinh x4c thuc cta diezen dugc danh dAu vé6i chit danh ddu hoa hoc
da néu.

Fig.le minh hoa cho cidc muc dich so sanh phd o linh dong ion xép chdng lén
nhau céia xing SP98 AVIA duoc danh déu chira chit danh déu héa hoc N',N', N N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin & néng do 1a 2 pM (dudng nét lién) va ctia ché phim
hexan c6 chira chit danh d4u hoa hoc N, N?, N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng
d6 12 2 pM (dudng chdm chdm) thu duoc bsi ion hoa laze & 266 nm (mat do nang lugng
xung: 0,13 mJ/mm?) két hop vdi phép do phd do linh dong ion (LI-IMS; khi tha trdi:
nito; luu lwgng: 200 mL/pht; dién ap 6ng tha trdi: 6,5 kV). Chét danh diu hoa hoc
NN N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin khic biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 7,6
ms. So sanh phé dd linh dong ion cia xdng dugc danh dAu v6i chit danh ddu héa hoc
N N' N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin va phd do linh dong ion ctia ché phim hexan
chira chét danh ddu héa hoc giéng nhau thé hién ring dinh ctia chit d4nh d4u héa hoc
N! N N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin bi che boi cac dinh c6 ngudn goc tir xdng. Céc

két qua nay ching minh ring chiéu sing xing dugc danh diu chira chit danh ddu hoa
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hoc N',N!, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin bang 4nh sang laze xung c6 budc song 1a
266 nm (mét do ning luong xung: 0,13 mJ/mm?) dan dén su ion héa khong chon loc cia
mau va khong cho phép khi két hop véi phép do phd do linh dong ion phat hién sy c6
mit clia chit danh déu héa hoc N!,N!,N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin trong nén
xdng. Do d6, phuong phap nhu vay khong phu hop dé xéac thuc hydrocacbon diu mo
duoc biét 1a dugc danh ddu véi chit danh ddu hoa hoc N',N’,N* N*-tetrametyl benzen-
1,4-diamin va/hodc dé xac dinh su pha tron ctia hydrocacbon diu mo dugc danh diu
chtra chit danh du hoa hoc N/, N, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin.

Fig.1f minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia xing SP98 AVIA dugc danh diu
chira chit danh ddu hoa hoc N!,N!,N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng do 1a 5
uM (dudng nét lién) va ctia ché phim hexan c6 chira chit danh d4u héa hoe N, N', N, N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin & nong d6 12 5 pM (duong chdm chim) thu dugc bdi ion
héa laze & 355 nm (mat dd ning lwgng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop v6i phép do phd do
linh dong ion (LI-IMS; khi tha tr6i: nito; luu luong: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha troi:
6,5 kV). Chat danh ddu hoa hoc N',N' N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin khac biét &
chd thoi gian troi 12 khoang 7,6 ms. Nhu dugc ching minh boi Fig.1f, chiéu sang xing
duoc danh ddu chua chit danh diu hoa hoc N/, N, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin
bang 4anh sang laze xung c6 budc séng 1a 355 nm (mat dO ning luong xung:
0,63 mJ/mm?) din dén chon loc ion héa cua chit danh d4u hoa hoc N/, N',N?N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin, nhd d6 cho phép khi két hop véi phép do phé d6 linh
dong ion phat hién sy c6 mit cia chit danh ddu héa hoc N, N, N¥, N*-tetrametyl benzen-
1,4-diamin va tinh x4c thuc cia xdng dugc danh diu v6i chét danh du héa hoc dd néu.

Fig.1g minh hoa sy bién dbi cuong do cta dinh thoi gian trdi cia chit danh déu
héa hoc N, N, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin v&i ndng d6 ctia chit danh ddu da néu
trong diezen SOCAR dugc danh du, xing SP98 AVIA dugc dénh ddu va ché phdm
hexan ¢ chira chit danh d4u hoa hoc da néu. Cac ché phiam c6 chira chit danh déu
N N! N* N¥-tetramety] benzen-1,4-diamin duoc phan tich bang cach ion héa laze & 355
nm (mét do ning lvong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do phép do phd o linh
dong ion (khi tha trdi: nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién ap éng tha troi: 4,5 kV). Mbi
phép do dugc lap lai 3 1an. Céc thanh 181 nhé, bao gdm 15i voi phun thii cdng trong 5 1an
1ap lai, chimg minh d6 chinh x4c cao ctiia phuong phap va kha ndng phat hién céc bién
dbi nhé cua néng d6 chit danh ddu hoa hoc. P tuyén tinh hoan héo va su chf?)ng phu

nhau ctia duong cong hiéu chinh chtg minh ring phuong phap duge mo ta & day dua
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trén sy chiéu sang hydrocacbon diu mé duge danh du bang anh sang laze xung c6 budc
séng 1a 355 nm két hop véi phép do phd do linh dong ion cho phép phat hién va dinh
lugng chit danh diu N N' N’ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin trong nhiéu loai
hydrocacbon dau mé, bao gdm diezen va xing, trong pham vi ndng do rong tir 200 nM
dén 10 pM, va do d6, x4c dinh su pha trdn cua hydrocacbon dAu m6 duoc danh dau véi
N N N? N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin.

Fig.1h minh hoa phd xép chdng 1én nhau cla diu khoang duoc danh dau chua
chit d4nh ddu héa hoc N', N, N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng d6 1a 100 pM
(dudng nét lién) va cua ché phim hexan c6 chira chit danh déu héa hoc N',N',N* N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin & nong do 1a 100 pM (duong chdm chdm) thu dugc béi ion
hoéa laze & 355 nm két hop véi phép do phd d6 linh dong ion (LI-IMS; khi tha trdi: nito;
luu Tugng: 200 mL/pht; dién dp 6ng tha trdi: 6,5 kV). D& tranh 1am nhiém ban may do
khdi phd, diezen dugc danh diu duge pha lodng trong hexan (1 : 10, thé tich/thé tich)
truGe khi phén tich. Chét danh diu hoa hoc N',N',N¥, N*-tetramety] benzen-1,4-diamin
khéc biét & chd thoi gian troi 1a khoang 7,6 ms. Nhu duge chimg minh béi Fig.1h, chiéu
sang diu khoang dwoc danh déu chtra chit ddnh diu hoéa hoc N!,N',N* N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin bang anh sang laze xung ¢ budc séng 1a 355 nm (mat do nang lugng
xung: 0,63 mJ/mm?) din dén chon loc ion héa clia chat danh déu héa hoc N?,N',N*,N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin, nho d6 cho phép khi két hop véi phép do phd do linh
dong ion phat hién sy c6 mit ciia chit danh ddu héa hoc N/, N?, N* N*-tetrametyl benzen-
1,4-diamin va tinh x4c thuc ctia diu khoang duoc danh dAu véi chét danh ddu hoa hoc da
néu.

Fig.1i minh hoa cho cidc muc dich so sanh phd d6 linh dong ion cia xing SP98
AVIA duge danh diu chua chit danh ddu hoa hoc N/, N, N’ N*-tetrametyl benzen-1,4-
diamin & ndng o 1a 2 uM (Fig.1i i) - dudong nét lién), diezen SOCAR dugc danh ddu
chira chit danh déu héa hoc N, N’ N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng do 1a 2
uM (Fig.1i i) — duong nét dit) va ciia ché phdm hexan c6 chtra chit danh dau héa hoc
N N! N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng d6 14 2 uM (Fig.1i iii) — duong chim
chdm) thu duoc bing cach chiéu sang miu bing 4dnh séng laze xung c6 bude song 406
nm (mat do ning lugng xung: 0,04 mJ/mm?) két hop v6i phép do phd o linh dong ion
(LI-IMS; khi tha tr6i: nito; luu luwgng: 200 mL/phat; dién dp bng tha troi:

6,5 kV). Nhu duge thé hién boi Fig.1i, chiéu sdng cic mau dugce danh ddu bing 4nh séng
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laze xung c6 bude song 1a 406 nm (mat do ning lwong xung: 0,04 mJ/mm?) khong din
dén ion hoa mau.

Fig.2a minh hoa cho muc dich so sanh phd khéi ciia diezen SOCAR dugc danh
dAu chta chit danh ddu N, N’ N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin thu dugc bang cach
ion hoa hoa hoc tai 4p sudt khi quyén két hop v6i phép do khdi phd (Atmospheric
Pressure Chemical Ionization coupled with Mass Spectrometry - APCI — MS). Pé tranh
1am nhi®m ban may do khéi phd, diezen dugc danh déu duogc pha lodng trong hexan (1 :
100, thé tich/thd tich) trude khi phan tich. Sau khi pha lodng, ndng d6 ctia chit danh ddu
hoéa hoc 1a 100 nM. Phd khéi dugc thé hién trén Fig.2a chimg minh ring cic phuong
phép ion héa khong chon loc két hop vé6i phép do khdi phd din dén phd khdi phic tap
ma khong cho phép d& dang x4c dinh dinh twong Gng v6i chdt danh déu hoéa hoc
N N' N N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin. Do vay, phuong phap nhu viy khong phu
hop dé x4c thyc hydrocacbon ddu mé dugc biét 1a dwoc ddnh déu véi chit danh déu héa
hoc N, N’ N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin va/hoic dé xac dinh sw pha tron cla
hydrocacbon diu mé dugce danh ddu chira chat ddnh ddu hoa hoc N/, N/, N, N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin.

Fig.2b minh hoa phé khéi ciia diezen SOCAR duoc danh du chira chét d4nh déu
NN, N¥ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin thu dugc bdi ion hoa laze & 355 nm (mét do
nang lugng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do khéi phd. Pé tranh 1am nhiém bin
miy do khdéi phd, diezen dugc danh diu dugc pha lodng trong hexan
(1 : 100, thé tich/thé tich) trude khi phan tich. Sau khi pha lodng, ndng d6 ctia chit danh
diu hoa hoc 1a 100 nM. Dinh twong tng vé6i ion (M*) ciia chat danh dau N, N’ N* N*-
tetrametyl benzen-1,4-diamin (m/z 13 164) duoc biu thi boi “*”. So sanh phd khdi duoc
thé hién trén Fig.2a dua trén viéc st dung cic phuong phap ion héa khdng chon loc véi
phd khédi dugc thé hién trén Fig.2b chimg minh kho khan trong viéc phat hién chét danh
diu N’ N N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin trong diezen dugc danh déu béi ion hoa
hoa hoc tai ap sudt khi quyén két hop véi khdi phd nhur so vé6i su ion héa laze & 355 nm
két hop v6i phép do khéi phd. Nhu duoc ching minh bdi phd khdi duge thé hién trén
Fig.2b, chiéu sang diezen dugc danh ddu chua chét danh diu N’,N',N% N*-tetrametyl
benzen-1,4-diamin bang 4nh sang laze xung c6 budc séng 1a 355 nm (mat do ning lugng
xung: 0,63 mJ/mm?) din dén loai trlr ion hoa cua chit danh déu héa hoc N, N N’ N*-

tetrametyl benzen-1,4-diamin, nhd d6 cho phép dé dang phét hién sy c¢6 mit cla chét
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danh déu hoa hoc N, N N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng d6 thip trong diezen
duoc danh diu va xac thuc diezen d4 néu.

Fig.2c minh hoa sy bién dbi cuong do cua dinh twong ting véi ion (M) ciia chéit
danh ddu N’ N!,N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin v6i ndng d0 cia chit danh déu
N N! N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin trong diezen SOCAR dugc danh diu, xing
SP98 AVIA dugc danh ddu va ché phim hexan. Céc ché phdm khac nhau dugc phan tich
bing céach ion héa laze & 355 nm (m4t do ning lugng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop vai
phép do khéi phd. D& tranh 1am nhidm bin may do khdi phd, cac ché phim dugc pha
loding trong hexan (1 : 100, thé tich/thé tich) trudc khi phan tich. P tuyén tinh wu viét va
su phit chdng cia ba dudng cong hiéu chinh ching minh rang cac phuong phép theo
sang ché dya trén chiéu sang hydrocacbon diu mé duge danh ddu bang 4nh sang laze
xung c6 budc séng 1 355 nm két hop véi phép do khdi phd cho phép phat hién va dinh
luong chit danh déu N/ N N/ N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin trong nhidu loai
hydrocacbon diu mé, bao gém diezen va xang, va do dd, x4ac dinh su pha trOn cua
hydrocacbon diu mé duoc danh diu véi N, N/, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin. Can
lwu ¥ rang hiéu Gng nén thip dbi v6i tin hiéu thu duoc bang phép do phd d6 linh dong
ion va cac mirc d6 phat hién twong tu 12 thu dugc véi ché phdm hexan cép phong thi
nghiém va véi cac hydrocacbon dau mé phirc hop, ching han nhu diezen va xing.

Vi du 2: Phét hién va dinh luong chét danh diu héa hoc N',N’,N° N’-tetraetyl-
naphtalen-1,5-diamin in a hydrocacbon dau mo.

Tinh xéc thuc va su pha tron cia cac hydrocacbon diu mo dugce danh déu véi chit
danh déu hoa hoc N/, N?, N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin (CAS sb: 861347-34-4) da
duogc thtr nghiém.

T4t c4 cac chit hoa hoc duge mua tir Sigma Aldrich va duogc sir dung ma khong
can tinh ché thém. Chéit danh diu N?, N/, N°, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin dugc
didu ché theo phan mo ta bén dudi ddy. Céc tAm silic dioxit dang gel cat sin 60 F254
TLC cta hing Merck KGaA dugc st dung cho sic ky 16p moéng (Thin-Layer
Chromatography - TLC). Silic dioxit dang gel 60 (0,04-0,063 mm) dugc mua tir Carl
Roth GmbH & CO.KG dugc sir dung cho séc ky nhanh. Tét ca cac phd NMR duoc do
trén May do phd Bruker Avance 300 MHz. Céc dich chuyén hoéa hoc dugc bao cao két
qua (8; tinh bing miligam trén lit (ppm)) duoc goi 1a cloform (8 = 7,26 ppm) cho 'H
NMR va (8 = 77,23 ppm) cho *C NMR.

Tdng hop chét danh ddu hoa hoc N/, N?,N°,N>-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin:
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Trong binh ba ¢6 1,5-diaminonaphtalen (1 dwong lwong, 10 mmol, 1,59 g) (CAS
sb: 2243-62-1, Sigma Aldrich, 97%) va etyl bromua (8 duong lugng, 80 mmol, 8,72 g,
5,92 mL) (CAS sb 74-96-4, Sigma Aldrich, 98%) dugc hoa tan trong (75 mL) trong mdi
truong argon. N,N-diisopropyletylamine (8 dwong lugong, 80 mmol, 10,32 g, 13,57 mL)
(CAS sb: 7087-68-5, Sigma Aldrich, >99%) duogc thém nhé giot & nhiét do phong. Dung
dich thu duogc duge khudy manh trong diéu kién hoi luu trong 12 gio. Hon hop phan tng
duoc 1am lanh dn nhiét d6 phong va duoc chiét bang toluen va nude. Sau khi 1am bay
hoi dung méi, hdn hop duoc tinh ché bang sic ky léng thu duge N',N',N° N -tetraetyl-
naphtalen-1,5-diamin (0,73 g, 27%) (Re = 0,95 trong hexan/etyl axetat = 10 : 1) & dang
chét rin khong mau.

"H NMR (300 MHz, CDCl3) 8 = 8,05 (d, J = 7,33 Hz, 2 H), 7,39 (dd, J = 7,33, 8,1
Hz, 2 H), 7,10 (d, T = 8,10 Hz, 2 H), 3,20 (q, ] = 7,10 Hz, 8 H), 1,07 (t, ] = 7,1 Hz, 12 H);

13C NMR (300 MHz, CDCls) & = 148,33, 132,84, 124,67, 119,69, 117,84, 47,87,
12. 54; MS (ESI) m/z =271,2174 (M+H)" (dugc tinh toan cho C1gH27N2: 271,2174);

IR (mang): 3044 (m), 2968 (s), 1983 (w), 1858 (w), 1585 (S), 783 (s).

DPbi v6i viée danh ddu hydrocacbon ddu mé, ndng do N,N'.N°,N’-tetraetyl-
naphtalen-1,5-diamin trong hexan duoc diéu ché dén ndng do 14 5 mmol/L va dugc thém
vao diezen, xang hodc hexan dé cho ra mau diezen dugc danh d4u, mau xang dugc danh
dAu va mAu hexan dugc danh diu.

Mau diezen duoc danh dau, xang dugc danh diu va hexan dugc danh diu dugc
phan tich bang cach ion hoéa laze & budc séng 1a 355 nm (mat do laze xung: 0,63
mJ/mm?) két hop v6i phép do khéi phd bang cach sir dung quy trinh duge mo ta tai muc
I.a dugce thuc hién trén thiét bi duoc mé ta tai muc La (xem Fig.4a - Fig.4c), cling nhu
bﬁng ion hoa laze ¢ 308 nm (mat dd laze xung: 0,10 mJ/mm?), 337 nm (mét do laze
xung: 0,05 mJ/mm?), hodc 355 nm (mét do laze xung: 0,63 mJ/mm?) Kkét hop véi phép do
phép do phd dd linh dong ion (khi tha trdi: heli; luu lwong: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha
troi: 2,5 kV; hodc khi tha trdi: nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha tréi: 6,5
kV) béng cach st dung quy trinh dugc mo ta tai muc I.b duogc thuc hién trén thiét bi
dugc md ta tai muc I.b (xem Fig.3¢ — 3f, 3h va 3i).

Ddi v6i cac muc dich so sanh,,

- mAu diezen duoc danh d4u va mAu hexan dwge danh ddu dugc phén tich bang
APCI — IMS (xem Fig.3a) st dung thiét bi va quy trinh dugc mo ta tai muc IL.b trén day,

va
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- mAu diezen duge danh diu, miu xang dugc danh dAu va miu hexan dugc danh
diu dugc phan tich bing cach ion héa laze & budc séng 1a 266 nm (mat do laze xung:
0,13 mJ/mm?) va & bude song 1a 406 nm (mat do laze xung: 0,04 mJ/mm?) két hop véi
phép do phép do phd do linh dong ion (khi tha trdi: nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién
ap 6ng tha tréi: 6,5 kV) béng cach s dung quy trinh dugc md ta tai muc I.b dugce thuc
hién trén thiét bj duoc mé ta tai muc I.b (xem Fig.3b, Fig.3g va Fig.3j).

Fig.3a minh hoa cho cac muc dich so sanh phd do linh dong ion xép chong 1én
nhau cta diezen SOCAR khéng dugce danh diu (dudng nét lién mau den), diezen tuong
tng dugc danh ddu v6i chat danh diu héa hoc N',N',N°,N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-
diamin & ndng do 12 2 uM (dudng gach ngang mau den) va ché phdm hexan c6 chira chit
danh d4u héa hoc N?, N’, N3, N’-tetractyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d 1a 2 uM (duong
chdm chdm mau den) thu dugc bang cach ion hoa héa hoc tai ap suit khi quyén két hop
v6i phép do phd do linh dong ion (khi tha tréi: nito; luu lugng: 200 mL/phtt; dién ap ong
tha tréi tidu chudn) dugc viét tit & day 1a APCI - IMS. Dé giam thiéu sy nhiém bén cia
may do phd, diezen khong dugc danh diu dugc pha loing trong hexan (1 : 100, thé
tich/thé tich) trudc khi phén tich. Nhu duge thé hién boi Fig.3a, phd do linh dong ion ctia
diezen duoc danh ddu véi chit danh déu hoa hoc N',N!,N°,N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-
diamin v& co ban 1a twong ddng véi phd do linh dong ion cia diezen khong dugc danh
d4u. So sanh phé do linh dong ion cta diezen dugc danh diu véi chét danh ddu héa hoc
NI N! N° N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin va phd do linh dong ion ctia ché phim hexan
chira chit danh d4u hoa hoc giéng nhau thé hién ring dinh ctia chit héa hoc N/, N', N>, N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bj che bdi cac dinh c6 ngudn gbc tir diezen. Céc két qua
ndy ching minh ring cic phuong phap ion héa khong chon loc két hop véi phép do phd
d6 linh dong ion khdong cho phép phéat hi€n sy c6 mat cua chit danh ddu héa hoc
N!N! N3, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong nén diezen va do d6, khong phu hop dé
xac thuc hydrocacbon diu mé duge biét 1a dwge danh ddu véi chit danh diu hoa hoc
N N! N° N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin va/hosic d& x4c dinh sy pha tron cia
hydrocacbon diu mo duge danh ddu chira chit danh déu héa hoc N, N',N°, N°-tetraetyl-
naphtalen-1,5-diamin.

Fig.3b minh hoa cho cdc muyc dich so sanh phd o linh dong ion xép chdng 1én
nhau ctia diezen SOCAR dugc danh ddu chtra chit dénh ddu héa hoc N/, N',N°.N°-
tetractyl-naphtalen-1,5-diamin ¢ nbéng do 1a 2 uM (dudong nét dut) va cla ché phim

hexan c6 chira chit danh ddu hoa hoc N, N, N* N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng
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d6 12 2 pM (duong chim chdm) thu dugc béi ion héa laze & 266 nm (mat do ning lwong
xung: 0,13 mJ/mm?) két hop v6i phép do phd d6 linh déng ion (LI-IMS; khi tha trdi:
nito; luu lwong: 200 mL/phut; dién 4p dng tha trdi: 6,5 kV). Chét danh déu hoa hoc
NI NI N3, N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khéc biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 10,2
ms. So sanh phé do linh dong ion cua diezen dugc dinh ddu véi chit danh déu héa hoc
N! N' N>, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin va phd do linh dong ion ciia ché phdm hexan
chtra chit danh diu hoa hoc giéng nhau thé hién réng dinh cta chét danh diu hoa hoc
N N' N’ N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bi che béi cac dinh c¢6 ngudn gdc tir diezen.
Céc két qua nay ching minh ring chiéu sang diezen dugc dénh diu chua chat danh diu
héa hoc N!,N! N° N-tetractyl-naphtalen-1,5-diamin bing 4nh séng laze xung c6 budc
séng 14 266 nm (mat d6 nang lrong xung: 0,13 mJ/mm?) din dén sy ion hoéa khong chon
loc ctia mAu va khong cho phép khi két hop véi phép do phd do linh dong ion phat hién
sw c6 mit cta chit danh diu héa hoc N’ N',N°, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong
nén diezen. Do d6, phuwong phéap nay khong phit hgp dé xac thuc hydrocacbon dau mo
duoc biét 13 duoc danh diu voi chit danh diu hoa hoc N',N', N°, N°-tetraetyl-naphtalen-
1,5-diamin va/hodc dé xac dinh su pha trdn cta hydrocacbon ddu moé dugc danh diu
chira chit danh ddu hoa hoc N?, N?, N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin.

Fig.3¢c minh hoa phd xép chdng 1én nhau cia diezen SOCAR dugc danh d4u chira
chit danh diu hoa hoc N' N/ N° N°-tetractyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 1a
2 uM (dudng nét dGt) va cia ché phidm hexan c6 chira chit dénh diu hoa hoc
N N! N3 N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 14 2 uM (dudng chim chédm) thu
dugc boi ion hda laze & 308 nm (mat d6 ning luong xung: 0,10 mJ/mm?) két hop véi
phép do phd dd linh dong ion (LI-IMS; khi tha trdi: nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién
ap Ong tha trdi: 6,5 kV). Chit danh déu hoéa hoc N',N’,N°, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-
diamin khac biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 10,2 ms. Nhu duge chimg minh boi
Fig.3c, chiu sang diezen dugc danh ddu chira chit danh ddu héa hoc NN, N°N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bing 4nh sang laze xung c6 budc séng 1a 308 nm (mat do
ning luong xung: 0,10 mJ/mm?) din dén chon loc ion héa cta chit danh ddu hoa hoc
NN N5, No-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin, nho d6 cho phép khi két hop véi phép do
phd o linh dong ion phét hién sy c6 mit cla chit danh dau héa hoc NN/, N> N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong diezen dugc danh déu va tinh x4c thuc cta diezen

duoc danh ddu vé6i chit danh diu hoa hoc da néu.
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Fig.3d minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia diezen SOCAR dugc dénh d4u chira
chdt danh ddu hoéa hoc N, N' N N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng do 1a
2 uM (dudng nét dat) va cia ché phidm hexan c6 chira chat ddnh déu héa hoc
N! N! N3, N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 1a 2 pM (dudng chidm chim) thu
dugc béi ion hoa laze & 337 nm (mét do ning lugng xung: 0,05 mJ/mm?) két hop véi
phép do phd do linh dong ion (LI-IMS; khi tha troi: nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién
ap ong tha troi: 6,5 kV). Chét danh diu hoa hoc N/, N',N°, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-
diamin khac biét & chd thoi gian trdi 13 khoang 10,2 ms. Nhu dugc chirng minh béi
Fig.3d, chibu sang diezen dugc danh ddu chira chit danh déu hoéa hoc NN/, N° N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bang 4nh sang laze xung c¢6 budc séng 1a 337 nm (mat do
ning luong xung: 0,05 mJ/mm?) din dén chon loc ion héa cta chit danh ddu héa hoc
N NN, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin, nhd d6 cho phép khi két hop véi phép do
phd do linh dong ion phat hién sy c6 mit ctia chit ddnh dau héa hoc N/, N/, N°N°-
tetractyl-naphtalen-1,5-diamin trong diezen dwoc danh ddu va tinh xac thyc cla diezen
duge danh diu véi chat danh diu héa hoc da néu.

Fig.3e minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia diezen SOCAR duge danh diu chira
chit danh diu hoa hoc N! N/ N’ N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng do Ia
5 uM (dudng nét dat) va cia ché phidm hexan c6 chira chét d4nh diu hoa hoc
N N' N’ N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 13 5 uM (dudng chim chdm) thu
duoc béi ion hoa laze & 355 nm (mat do nang lwong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi
phép do phé do linh déng ion (LI-IMS; khi tha tr6i: nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién
ap Ong tha trdi: 6,5 kV). Chit danh ddu héa hoc N',N’,N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-
diamin khac biét & chd thoi gian trdi 14 khoang 10,2 ms. Nhu duge chirng minh béi
Fig.3e, chiéu sang diezen dwoc danh diu chira chit danh dau hoa hoc N',N',N° N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bang 4nh sang laze xung c6 budc séng 1a 355 nm (méat do
ning lwong xung: 0,63 mJ/mm?) din dén chon loc ion héa cua chit d¢anh dau héa hoc
N! NN, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin, nhd d6 cho phép khi két hop vé6i phép do
phd do linh dong ion phat hién sy c6 mit cia chit danh déu héa hoc N,N!,N°N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong diezen dwgc danh ddu va tinh xéc thuc ciia diezen
duoc danh diu vé6i chit danh du hoa hoc da néu.

Fig.3f minh hoa phd d6 linh dong ion xép chdng 1én nhau ctia diezen SOCAR
khong duge danh ddu (phd mau x4m) va ciia ché phim hexan c6 chira chit danh diu hoa

hoc N, N!, N, N*-tetractyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 12 2 pM (phd mau den) thu
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duoc béi ion hoa laze & 355 nm (mét do ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi
phép do phd d6 linh dong ion (khi tha trdi: heli; luu lwong: 200 mL/phut; dién 4p dng tha
troi: 2,5 kV). Dé giam thiéu su nhim ban ctia may do phd, diezen khong duge danh diu
dugc pha lodng trong hexan (1 : 100, thé tich/thé tich) trudc khi phén tich. Chét danh du
héa hoc N, N', N°, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khac biét & chd thoi gian trdi 1a
khoang 7,4 ms. Nhu dd dugc chimg minh béi Fig.3f, do diezen tao ra nhiéu khong dang
ké khi trai qua ion hoa laze & 355 nm (mat do ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop
v6i phép do phd do linh dong ion ma khong che di dinh twong tmg véi chit danh diu hoa
hoc N, N', N°, N -tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin, su c¢6 mit ctia chit d4nh d4u héa hoc
da néu c6 thé d& dang phat hién trong diezen dugc danh ddu cta ching. Do do, chiéu
sang diezen chira chit danh ddu N’ N’,N° N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bing 4nh
sang laze xung c6 budc séng 1a 355 nm (mat d6 ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop
v6i phép do phd dd linh dong ion (khi tha trdi: heli; lru lugng: 200 mL/phut; dién 4p bng
thd tr6i: 2,5 kV) phu hgp dé x4c dinh tinh x4c thuc cua diezen dugc danh ddu d3 néu.
Fig.3g minh hoa cho cdc muc dich so sanh phd d6 linh dong ion xép chdng 1én
nhau cta xing SP98 AVIA duoc danh ddu chua chit danh ddu hoa hoc N, N/, N° N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 13 2 pM (dudng nét lién) va cia ché phim
hexan c6 chtra chit danh diu hoa hoc N/, N’ N N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin & ndng
d6 12 2 pM (duong chdm chdm) thu duoc boi ion héa laze & 266 nm (mat dd ning luong
xung: 0,13 mJ/mm?) két hop véi phép do phd do linh dong ion (LI-IMS; khi tha trdi:
nito; lvu lwong: 200 mL/phut; dién 4p dng tha trdi: 6,5 kV). Chat danh ddu hoéa hoc
N/ N' N>, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khac biét & chd thoi gian trdi 13 khoang 10,2
ms. So sanh phd dd linh dong ion cia xing duoc danh ddu véi chit danh déu hoa hoc
NN N5, N*-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin va phd do linh dong ion ctia ché phdm hexan
chira chit danh d4u hoa hoc giéng nhau thé hién ring dinh cta chit danh dau héa hoc
N N! N3 N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bi che bdi cac dinh c6 ngudn gdc tir xing.
Céc két qua nay ching minh ring chiéu sang xang dugc dénh déu chira chit danh déu
hoa hoc N’,N! N° N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bang anh sing laze xung c6 budc
song 12 266 nm (mat d6 ning lwong xung: 0,13 mJ/mm?) din dén su ion hoa khong chon
loc ctia mau va khong cho phép khi két hop vai phép do phd do linh dong ion phét hién
s ¢6 mit cta chit ddnh ddu hoa hoc N/, N’ N° N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong
nén xing. Do d6, phuong phap nhu vay khong phi hop dé xac thuc hydrocacbon dau mé
duoc biét 1a duge danh ddu v6i chit ddnh déu héa hoc N, N, N°, N°-tetraetyl-naphtalen-
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1,5-diamin va/hodc dé xac dinh su pha trdn cua hydrocacbon dAu mo duoc danh diu
chtta chit danh diu hoa hoc N, N’, N°, N>-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin.

Fig.3h minh hoa phd xép chdng 1én nhau ctia xang SP98 AVIA dugc danh déu
chtra chit danh ddu hoa hoc N, N/, N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 1a 5
uM (dudng nét 1ién) va ciia ché phadm hexan ¢6 chira chat danh diu héa hoc N, N', N N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 1a 5 uM (dudng chdm chim) thu duoc bdi ion
hoa laze 4] 355 nm (mat do nang lugng xung:
0,63 mJ/mm?) két hop vé6i phép do phd do linh dong ion (LI-IMS; khi tha trdi: nito; luu
lwong: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha troi: 6,5 kV). Chat dénh déu héa hoc N\, N',N°,N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khac biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 10,2 ms. Nhu
dugc chung minh boi Fig.3h, chiéu sdng xdng duoc danh ddu chira chit d4nh diu hoa
hoc N, N!, N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bing 4nh séng laze xung c6 budc song la
355 nm (mat do nang lugng xung: 0,63 mJ/mm?) din dén chon loc ion hoa ctia chit danh
déu héa hoc N, N, N3 N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin, nhd' d6 cho phép khi két hop
véi phép do phé do linh dong ion phat hién sy c6 mit cla chit dénh diu héa hoc
NN N3, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong xing dugc ddnh déu va tinh x4c thuc
cua xang dugc danh dAu v6i chit danh ddu hoa hoc da néu.

Fig.3i minh hoa phd d6 linh dong ion xép chdng 1én nhau cia xing SP98 AVIA
khong dugc danh dau (phd mau xam) va cia ché pham hexan c6 chtra chét ¢anh ddu hoa
hoc N, N', N3, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 14 2 uM (phd mau den) thu
duoc boi ion héa laze & 355 nm (mat d6 ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi
phép do phd d6 linh dong ion (khi tha trdi: heli; luu lugng: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha
trdi: 2,5 kV). Dé giam thiéu sy nhi®m bdn cta may do phd, xang khong dwoc danh dau
duoc pha loang trong hexan (1 : 100, thé tich/thé tich) trudc khi phan tich. Chét danh déu
hoéa hoc N!, N, N°, N-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin khac biét & chd thoi gian trdi 1a
khoang 7,4 ms. Nhu d& dugc chimg minh béi Fig.3i, do xing tao ra nhiéu khong dang ké
khi trai qua ion hoa laze & 355 nm (mét do ning lugng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi
phép do phd d6 linh dong ion ma khong che dinh tuong g vé6i chit danh déu héa hoe
N', N', N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin, sy c6 mit ctia chit ddnh d4u héa hoc da
néu c6 thé dé dang dugc phét hién trong xdng dugc danh diu ciia chiing. Do d6, chiéu
séng xdng chra chit danh ddu N’,N’, N3, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bang 4nh sing

laze xung c6 budc séng 1a 355 nm (mét d6 ning lugng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi
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phép do phd o linh dong ion (khi tha trdi: heli; luu lugng: 200 mL/phut; dién 4p 6ng tha
trdi: 2,5 kV) phit hop dé xéac dinh tinh x4c thuc cia xing di néu.

Fig.3j minh hoa cho cac muc dich so sdnh phd d6 linh dong ion ctia xdng SP98
AVIA dugc danh ddu chira chit danh ddu hoa hoc N?, N, N°, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-
diamin & ndng d6 1a 2 uM (Fig.3j i) — duong nét lién), diezen SOCAR dugc dénh diu
chira chit danh déu héa hoc N, N', N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d¢ 1a 2
uM (Fig.3j ii) — duong nét dut) va cua ché phim hexan c6 chira chét danh ddu hoa hoc
N, N, N5, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng d6 1a 2 uM (Fig.3j iii) — dudng
chidm chdm) thu dugc bang cach chiéu sang miu bing 4nh sang laze xung c6 bude séng
406 nm (mat d6 ning lwong xung: 0,04 mJ/mm?) phép do phd dd linh déng ion (LI-IMS;
khi tha trdi: nito; luu lwong: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha tréi: 6,5 kV). Nhu duogc thé
hién boi Fig.3j, chiéu sang cic miu duoc danh ddu bang 4nh sang laze xung c6 budc
song 1a 406 nm (mat dd ning lugng xung: 0,04 mJ/mm?) khong dan dén ion hoa miu.

Fig.3k minh hoa su bién dbi cudong do clia dinh thoi gian trdi cia chat danh dau
héa hoc N',N' N’ N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin v&i ndng d6 ctia chit danh diu da
néu trong diezen SOCAR dugc danh dAu, xang SP98 AVIA dugc déanh diu va ché phém
hexan c6 chira chit danh ddu hoa hoc da néu. Cac ché phim chira chét d4nh déu héa hoc
NN N° N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin dugc phén tich bing cach ion héa laze & 355
nm (mat d6 ning lugng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop v6i phép do phd do linh dong ion
(khi tha tr6i: heli; luu lugng: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha trdi: 2,5 kV). Trude khi phan
tich, cac ché pham duoc pha lodng trong hexan dénty 18 1 : 100. Pd tuyén tinh wu viét
va sy phii chong ciia ba dudng cong hiéu chinh ching minh rang phuong phép dugc md
ta & ddy dwa trén sy chiéu sang hydrocacbon diu mé duoc danh du bang 4nh sang laze
xung c6 budce séng 1a 355 nm két hop véi phép do phd d6 linh dong ion cho phép phat
hién va dinh luong chét danh diu N/, N’ N5 N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong nhiéu
loai hydrocacbon dau mé, bao gom diezen va xing, & pham vi ndng do rong tir 20 pM
dén 1 mM, va do d6, xac dinh su pha trdn cta hydrocacbon dau mé dugce danh du véi
NN, N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin.

Fig.4a minh hoa phd khéi cia diezen SOCAR dugc danh déu chira cht danh déu
hoéa hoc N'.N!, N’ N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin thu dugc bai ion hoa laze ¢ 355 nm
(mat o laze xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do khéi phd. Dé giam thiéu sy nhiém
ban cua mdy do khdi phd, diezen dwoc dinh diu dugc pha lodng trong hexan

(1 : 100, thé tich/th8 tich) trudc khi phan tich. Sau khi pha lodng, ndng do ciia chit danh
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dAu héa hoc trong mAu 14 50 nM. Pinh twong tng vé6i ion (M") ctia chit danh diu hoa
hoc (m/z 14 270) duoc biéu thi bdi “*”. Nhu di duge ching minh béi Fig.4a, chiéu sang
diezen dugc danh ddu chta chit danh ddu N/, N/,N°,N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin
bang anh sang laze xung c6 budc song 1a 355 nm (mét d0 ning luong xung:
0,63 mJ/mm?) din dén ion héa chon loc cia chit danh ddu héa hoc N',N'.N°.N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin, nh& d6 cho phép dé dang phét hién sy c6 mat cia chit
d4nh diu héa hoc N!,N',N° N’-tetractyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng do thdp trong
diezen duoc danh d4u va tinh xac thuc cia diezen chira chit danh diu héa hoc d4 néu. Su
ion hoa kém cua nén diezen khi chiéu sang bang anh sang laze xung c6 budc séng 1a 355
nm (mét d ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) din dén nhidu khong ding ké trong phd
khdi ma khong can thiép vao su phéat hién ciia chit danh ddu héa hoc N',N',N°,N°-
tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin.

Fig.4b minh hoa phd khéi cia xing SP98 AVIA dugc danh ddu chtra chat danh
d4u hoa hoc N, N?,N° N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin thu dugc boi ion hoa laze & 355
nm (mét 46 laze xung: 0,63 mJ/mm?) két hop v6i phép do khéi phd. Pé giam thiéu sy
nhiém bén cta may do khdi phd, xing dwgc danh ddu duoc pha lodng trong hexan (1 :
100, thé tich/thé tich) trwéc khi phén tich. Sau khi pha lodng, ndng do ctia chit danh diu
héa hoc trong mau 1a 50 nM. Dinh twong tng v6i ion (M*) cia chat danh dau héa hoc
(m/z 12 270) duogc biéu thi béi “*”. Nhu d dugce chiing minh béi Fig.4b, chiéu sang xing
dwoc danh dAu chira cht danh ddu N, N?,N° N -tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin bing anh
sang laze xung c6 budc séng 1a 355 nm (mat d6 ning lugng xung: 0,63 mJ/mm?) dan dén
ion hoa chon loc cia chét danh diu hoa hoc N'.N?,N°, N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin,
nhd d6 cho phép d& dang phat hién su ¢6 mit ciia chit ddnh dau héa hoe N, N/, N N°-
tetractyl-naphtalen-1,5-diamin & ndng do thip trong xang duwoc ddnh du va tinh x4c thuc
ctia xdng chira chit danh diu hoa hoc da néu. Su ion héa kém cuia nén xang nho chiéu
sang bang 4nh sang laze xung c6 budc séng 1a 355 nm (mét dd ning lwong xung: 0,63
mJ/mm?) din dén nhidu khong dang ké trong phd khéi ma khong can thiép vao sy phat
hién cta chit danh ddu hoa hoc N?, N, N°, N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin.

Fig.4c minh hoa su bién dbi cudng d6 cia dinh twong ting véi ion (M*) ciia chét
dénh diu N' N’ N° N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin v6i ndng d6 cta chit danh déu
N! N N° N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong diezen SOCAR dugc dénh déu va ché
phdm hexan. Céc ché phim khac nhau dugc phén tich bang cach ion héa laze & 355 nm

két hop vai phép do khdi phd. D& tranh lam nhidm bin may do khbi phd, céc ché pham
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duogc pha lodng trong hexan (1 : 100, thé tich/thé tich) tru6c khi phan tich. Do tuyén tinh
wu viét ctia mdi dudng cong hidu chinh ching minh ring phuong phap theo sdng ché dua
trén su chiéu sang hydrocacbon diu mé dugc danh ddu bing anh sang laze xung c6 budc
song 14 355 nm két hop véi phép do khbi phd c6 thé phat hién su c6 mit va dinh lugng
chit danh diu hoa hoc N’ N!,N° N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong diezen dugc
d4nh diu vé6i chit danh diu hoa hoc d3 néu, va do d6, xac dinh su pha trdn cua diezen
dugc danh diu véi N, N!, N’ N°-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin. Can luu y ring cdc mirc
do phat hién tuong tu cling thu dugce véi cac ché phim hexan cp phong thi nghiém va
hydrocacbon diu mé phirc hop, ching han nhu diezen.

Vi du 3: Phat hién chit danh ddu héa hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-amin trong
hydrocacbon diu mé.

Tinh xac thuc ctua céc hydrocacbon dAu mo duoc danh diu vai chit danh d4u hoa
hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-amin (CAS sb: 86-56-6, >98%; Sigma Aldrich) da duoc thi
nghiém.

Péi voi viee danh déu hydrocacbon diu mo, ndng do ctia N,N-dimetylnaphtalen-
I-amin trong hexan dugc didu ché dén néng d6 1a 10 mmol/L va dugc thém vao xang
SP98 AVIA hoic diezen SOCAR dé cho ra mAu xing dugc danh diu (ndng do chit danh
ddu hoa hoc: 10 pM) va mau diezen dugc danh dau (néng d6 chit danh diu héa hoc:
10 uM).

Hai miu dugc phan tich bang cach ion héa laze & budc séng 1a 308 nm (méat do
laze xung: 0,10 mJ/mm?) két hop vdi phép do khdi phd bang cach sit dung quy trinh
dugc mo ta tai muc I.a dugc thuc hién trén thiét bi dugc mo ta tai muc I.a (xem Fig.5a va
Fig.5b).

Fig.5a minh hoa phd khéi cua diezen SOCAR dugc danh d4u chira chit danh déu
hoa hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-amin thu dugc bdi ion héa laze & 308 nm (mat 4 nang
lwong xung: 0,10 mJ/mm?) két hop véi phép do khéi phd. Dé giam thidu sy nhiém ban
cia may do khdi phd, diezen dugc danh diu dugc pha loing trong hexan
(1 : 100, thé tich/thé tich) tru6e khi phan tich. Sau khi pha lodng, ndng d¢ ctia chit dnh
ddu hoa hoc 13 10 pM. Dinh tuwong tng véi ion (M') cla chit danh ddu héa hoc
(m/z 1a 171) duge biéu thi boi “*”. Nhu dd duge chimg minh béi Fig.5a, chiéu sang
diezen dugc danh ddu chira chét danh déu hoa hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-amin bing
anh sang laze xung c6 buéc song 1a 308 nm (mat dd ning lwong xung: 0,10 mJ/mm?) din

dén ion hoa chon loc cua chét danh ddu hoa hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-amin, nho do6
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cho phép dé dang phét hién sy c6 mit ciia chit danh déu héa hoc da néu & ndng do thip
trong diezen dugc danh dAu va tinh xac thuc cta diezen dugc danh ddu da néu. Sy ion
héa kém cuia nén diezen nho chiéu sang bing dnh sang laze xung c6 budc séng 12 308 nm
(mét d6 ning luong xung: 0,10 mJ/mm?) din dén nhiu khong dang ké trong phd khdi
ma khong can thiép vao su phat hién ctia chat danh ddu hoa hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-
amin.

Fig.5b minh hoa phd khéi cia xing SP98 AVIA dwgc danh déu chira chit danh
d4u hoa hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-amin thu dugc béi ion hoa laze & 308 nm (mat do
ning luong xung: 0,10 mJ/mm?) két hop v6i phép do khoi phd. PE giam thiéu sy nhiém
ban cua may do khéi phd, xang duge danh ddu duoc pha lodng trong hexan (1 : 100, thé
tich/thé tich) trudc khi phén tich. Sau khi pha lodng, ndng do cta chét danh ddu hoa hoc
la 10 pM. DPinh twong tng v6i ion (M*) cia chit danh ddu hoa hoc
(m/z 12 171) duogc biéu thi boi “*”. Nhu da duge chimg minh boi Fig.5b, chiéu sing xing
duoc danh ddu chira chit danh ddu hoa hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-amin bang 4nh sang
laze xung c¢6 budc soéng 1a 308 nm (mét do ning lugng xung: 0,10 mJ/mm?2) din dén ion
hoa chon loc cta chat danh ddu hoa hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-amin, nh& @6 cho phép
dé dang phat hién su c6 mit clia chit danh d4u hoa hoc da néu N,N-dimetylnaphtalen-1-
amin & ndng do6 thip trong xang duoc danh ddu va tinh x4c thuc ciia xdng chira chit danh
diu hoa hoc da néu. Sy ion héa kém cia nén xing nhd chibu sang bing anh sang laze
xung ¢ budc séng 1a 308 nm (mat dd niang lugng xung: 0,10 mJ/mm?) dan dén nhidu
khong dang ké trong phd khdi ma khong can thiép vao sy phat hién cta chit danh diu
héa hoc N,N-dimetylnaphtalen-1-amin.

Vi du 4: Phat hién va dinh lugng chit danh diu héa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen trong hydrocacbon diu mé.

Tinh x4c thuc va sy pha trdn cda cac hydrocacbon diu mo duge danh ddu voi chit
d4nh d4u hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen (CAS sb: 26708-04-3; Sigma Aldrich,
97%) da dugc thir nghiém.

DPbi voi viee danh diu hydrocacbon diu mé, ndng dd cua 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen trong hexan duogc diéu ché dén néng dd 1a 5 mmol/L va dugc thém
vao diezen (Piezen SOCAR), xing (xing SP98 AVIA) hoic hexan dé cho ra mau diezen
dugc danh ddu, miu xang dugc danh d4u va mau hexan dugc danh dau.

M3u diezen dugc danh déu, xang dugc danh ddu va hexan dugc danh diu duoc

phan tich bing cach ion hoa laze & bu6c séng 1a 355 nm (mat do laze xung: 0,63
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mJ/mm?) két hop véi phép do khdi phd bing cach sir dung quy trinh duge md ta tai muc
I.a duoc thuc hién trén thiét bi duwoc mé ta tai muc La (xem Fig.7d), cling nhu b%mg cach
ion héa laze & 337 nm (mét d6 laze xung: 0,05 mJ/mm?) hodc 355 nm (mét do laze xung:
0,63 mJ/mm?) két hop vé6i phép do phd d6 linh dong ion (khi tha trdi: heli; luu luong:
200 mL/phut; dién ap 6ng tha troi: 2,5 kV, hodc khi tha trdi: nito; luu lugng: 200
mL/phit; dién ap dng tha troi: 6,5 kV) bang cach st dung quy trinh dugc md ta tai myc
Ib dugc thuc hién trén thiét bi dugc mdé ta tai muc Ib (xem Fig.6b,
Fig.6¢c, Fig.6e, Fig.6f, va Fig.6h). Ngoai ra, miu diezen dugc déanh dau dugc phén tich
bang cach ion hoa laze & cdc bude séng khac nhau (308 nm - mét do ning lugng xung:
0,10 mJ/mm?; 337 nm - mat do ning lwong xung: 0,05 mJ/mm?; 355 nm - mét dd ning
lwong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do khéi phd bing cach st dung quy trinh
duoc md ta tai muc I.a duogc thuc hién trén thiét bi duoc md ta tai muc La (xem Fig.7a —
Fig.7c¢).

Dbi v6i cac muc dich so sanh,

- mAu diezen duoc danh ddu, va miu hexan dugc danh ddu duoc phén tich béng
cach ion hoa laze & 266 nm (mat do laze xung: 0,13 mJ/mm?) két hop véi phép do phd
dd linh dong ion (khi tha tr6i: nito; luu lugng: 200 mL/phtt; dién ap b6ng tha trdi: 6,5 kV)
béng cach st dung quy trinh dugc mo ta tai muc L.b dugc thuc hién trén thiét bi duoc mod
ta tai muc L.b (xem Fig.6d);

- mAu xing duoc danh dAu, mAu diezen dugc danh du, va miu hexan duoc danh
dAu duoc phén tich bang cach ion hoa laze & 406 nm (mat do laze xung: 0,04 mJ/mm?)
két hop voi phép do phd d6 linh dong ion (khi tha trdi: nito; Iuu lwgng: 200 mL/phut;
dién ép 6ng tha troi: 6,5 kV) béng cach st dung quy trinh dugc mo ta tai muc L.b dugc
thuc hién trén thiét bi duoc mo ta tai muc Lb (xem Fig.6g), va

- mu xdng dugc danh diu va miu hexan dwgc déanh diu dugc phan tich biang
APCI - IMS (xem Fig.6a) st dung thiét bi va quy trinh duoc md ta tai muc IL.b néu trén.

Fig.6a minh hoa cho c4c muc dich so sanh phd do linh dong ion xép chong 1én
nhau cia xang SP98 AVIA khong dugc danh diu (dwdong nét lién mau den), xang tuong
tng dwoc danh déu véi chit danh ddu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen & nong do
14 10 uM (duong gach ngang mau den) va ché phdm hexan c6 chira chét danh ddu hoa
hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen & nong do 12 10 pM (dudng chim chdm mau den) thu
duoc bang cach ion hoa héa hoc tai ap sut khi quyén két hop vé6i phép do phd @ linh
dong ion (APCI — IMS; khi tha tr6i: nito; luu lwong: 200 mL/phtt; dién 4p 6ng tha troi
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tidu chudn). C4 xing dugc danh diu va khong dugc dénh d4u déu dugc pha lodng trong
hexan (1 : 100, thé tich/thé tich) truGe khi phan tich dé giam thiéu sy nhiém ban ctia méay
do phd. Nhu duge thé hién béi Fig.6a, phd do linh dong ion ctia xang dugc danh déu véi
chét danh du hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen vé co ban 1 trong ddng vé6i phd do
linh dong ion cua xdng khong dugc danh diu. So sanh phd d6 linh dong ion cla xing
duoc danh dAu v6i chét danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen va phé) do linh
dong ion cluia ché pham hexan chira chit danh d4u hoa hoc gidéng nhau thé hién rang dinh
cta chit hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen bi che bdi cac dinh c6 ngudn gbe tir
xing. Céac két qua nay chiing minh ring cac phuong phép ion héa khong chon loc két
hop v6i phép do phd do linh dong ion khong cho phép phat hién chat danh dau héa hoc
2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen trong nén xing va do do, khong phu hop dé xac thuc
hydrocacbon du mé duge biét 1a duge danh ddu véi chit danh dAu hoa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen va/hodac dé x4c dinh su pha tron cua hydrocacbon diu mé duoc danh
dAu chira chit danh du hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen.

Fig.6b minh hoa phé d6 linh dong ion xép chdng 1én nhau cta xdng SP98 AVIA
khong dugce danh déu (phd mau xam) va xing duge danh du twong tmg chtra chat danh
d4u hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen (phé mau den) thu dugc bdi ion hoa laze &
355 nm (mat do ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop vé6i phép do phd do linh dong
ion (khi tha trdi: heli; luu lugng: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha tréi: 2,5 kV). Ca xéng
duoc danh ddu va khong dugc danh diu déu dugc pha lodng trong hexan (1 : 100, thé
tich/thé tich) truéc khi phan tich dé giam thiéu sy nhiém bin ctia may do phd. Sau khi
pha loang, ndng do ctia chit danh d4u hoa hoc trong mau 1a 10 pM. Chét danh ddu hoa
hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen khac biét ¢ chd thoi gian troi 1a khoéng 7,0 ms. Nhu
duoc minh hoa béi Fig.6b, chiéu sang xing dwgc danh ddu chira chét danh dau 2-etyl-
9,10-dimetoxy-antraxen bing anh sang laze xung c6 budc séng 1a 355 nm (mét do ning
lugng xung: 0,63 mJ/mm?) d4n dén chon loc ion héa cua chit danh diu 2-etyl-9,10-
dimetoxy-antraxen, nho d6 cho phép khi két hop vé6i phép do phd @6 linh dong ion phat
hién su c6 mit cia chit danh diu 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen trong xang dugc danh
dAu va tinh x4c thuc ctia xing chira chit danh d4u da néu.

Fig.6c minh hoa phd xép chdng 1én nhau cta xang SP98 AVIA dugc danh dau
chira chit danh ddu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen & ndng do 14 100 pM (duong
nét lién) va cia ché phidm hexan c6 chua chit d4anh déu hoéa hoc 2-etyl-9,10-

dimetoxyantraxen & ndng do 1a 100 uM (dudng chim chdm) thu dugc béi ion héa laze &
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355 nm (mat do ning lugng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do phd do linh dong
ion (LI-IMS; khi tha troi: nito; luu lwong: 200 mL/phut; dién ap bng tha troi: 6,5 kV).
Chét danh du héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen khac biét & chd thoi gian tréi 1a
khoang 9,6 ms. Nhu dugc chung minh bdi Fig.6c, chibu sang xing dugc danh diu chira
chit danh ddu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen bing anh sang laze xung c6 budc
song 1a 355 nm (mét d6 nang luong xung: 0,63 mJ/mm?) dan dén chon loc ion héa cua
chit danh ddu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen, nh d6 cho phép khi két hop véi
phép do phd do linh dong ion phéat hién sy c6 mat cia chit danh ddu hoa hoc
NN N’ N’-tetraetyl-naphtalen-1,5-diamin trong xing dugc danh d4u va tinh xé4c thuc
cia xing dugc danh diu véi chit danh déu héa hoc da néu.

Fig.6d minh hoa cho cic muc dich so sanh phd do linh dong ion xép chdng 1én
nhau cia diezen SOCAR duoc danh déu chta chét dédnh d4u héa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen & ndng do 1a 100 uM (dudng nét dit) va cua ché pham hexan c6 chira
chét danh ddu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen & ndng d6 12 100 uM (dudng chim
chdm) thu dugc bdi ion hoa laze & 266 nm (mat dd ning lugng xung: 0,13 mJ/mm?) két
hop v6i phép do phd do linh dong ion (LI-IMS; khi tha troi: nito; luu lwong: 200
mL/phat; dién ap bng tha troi: 6,5 kV). Chat danh déu héa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen khac biét & chd thoi gian troi 12 khoang 9,6 ms. So sanh phd dd linh
dong ion cua diezen duogc danh ddu voi chdt danh diu hoa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen va phd do linh déng ion ciia ché phim hexan chira chit d¢anh ddu héa
hoc giéng nhau thd hién ring dinh cia chit d4nh ddu héa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen bi che béi cac dinh co ngudn gbc tir diezen. Céc két qua nay chimg
minh ring chiéu sang diezen dugc danh diu chira chit danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen bang 4nh séng laze xung c6 bude song 12 266 nm (mét d ning luong
xung: 0,13 mJ/mm?) din dén sw ion héa khong chon loc cia mau va khong cho phép khi
két hop véi phép do phé do linh ddng ion phat hién sy c6 mat cua chit danh diu hoa hoc
2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen trong nén diezen. Do @6, phuong phép nhu vy khong phu
hop dé x4c thuc hydrocacbon diu mo duoc biét 1a duoc danh diu voi chét danh diu hoa
hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen va/hodc dé xé4c dinh su pha tron ctia hydrocacbon dau
mo dugc danh dAu chira chét danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen.

Fig.6e minh hoa phb do linh dong ion xép chdng 1én nhau cla diezen SOCAR
khéong duoc danh déu (phd mau xam) va diezen duge danh d4u tuwong tmg chia chét

danh d4u hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen (phd mau den) thu dugce béi ion héa

73



49214 74/137

laze & 355 nm (mat dd ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do phd db linh
dong ion (khi tha tr6i: heli; luu lugng: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha trdi: 2,5 kV). Ca
diezen dugc danh déu va khong duge danh ddu déu dugc pha lodng trong hexan (1 : 100,
thé tich/thé tich) tru6e khi phan tich dé giam thiéu su nhiém b4n ctia may do phd. Sau
khi pha loang, ndng d6 ctia chit danh déu héa hoc trong mau 1a 10 uM. Chit danh déu
hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen khéc biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 7,0 ms.
Nhu dugce minh hoa béi Fig.6e, chiéu sang diezen duge danh dAu chira chit danh diu 2-
etyl-9,10-dimetoxy-antraxen bang 4nh séng laze xung c6 budc song 1a 355 nm (mét do
ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) din dén chon loc ion hoa clia chit danh d4u héa hoc 2-
etyl-9,10-dimetoxy-antraxen, nho d6 cho phép khi két hop voi phép do phd d6 linh dong
ion phat hién sy c6 mit cua chit danh diu 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen trong nén
diezen va tinh x4c thuc ctia diezen da néu.

Fig.6f minh hoa phd xép chdng 1én nhau cta diezen SOCAR dugc danh diu chira
chit danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen & ndng do 1a 100 uM (dudng nét
dat) va cua ché phdm hexan c6 chia chit danh diu hoa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen & néng do 1a 100 uM (dudng chdm chidm) thu duoc béi ion hoa laze &
355 nm (méat do ning lvgng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop v&i phép do phé do linh dong
ion (LI-IMS; khi tha trdi: nito; luu Iuwong: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha troi: 6,5 kV).
Chét danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen khic biét & chd thoi gian troi 1a
khoang 9,6 ms. Nhu dugc chiing minh boi Fig.6f, chiu séng diezen duoc danh dau chira
chét danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen bing anh sdng laze xung c6 budc
song 1a 355 nm (mat d6 nang lugng xung: 0,63 mJ/mm?) dan dén chon loc ion hoéa cia
chét danh ddu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen, nhd d6 cho phép khi két hop véi
phép do phé do linh dong ion phét hién sy c6 mdt cua chét danh d4u hoa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen trong diezen dugc danh d4u va tinh xac thuc cua diezen dugc danh
d4u v6i chit danh ddu héa hoc dd néu.

Fig.6g minh hoa cho cac muc dich so sanh phd do linh dong ion clia xdng SP98
AVIA dugc danh ddu chira chit danh ddu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen & ndéng
@5 12 100 pM (Fig.6g i) — dudng nét 1ién), diezen SOCAR dugc dédnh d4u chira chit dénh
d4u hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxyantraxen & ndng d 1a 100 uM (Fig.6g ii) — dudng nét
dtt) va cioa ché phidm hexan c¢6 chia chit danh ddu hoéa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxyantraxen & ndng do 1a 100 uM (Fig.6g iii) — duong chdm chdm) thu dugc bang

cach chiéu sang mau bang anh sang laze xung c6 budc séng 406 nm (mat do ndng lugng

74



49214 751137

xung: 0,04 mJ/mm?) két hop voi phép do phé dd linh dong ion (LI-IMS; khi tha troi:
nito; luu lwong: 200 mL/phat; dién 4p dng tha trdi: 6,5 kV). Nhu duge thé hién boi
Fig.6g, chiéu sang cac mau dugc danh dAu bang 4nh sang laze xung ¢ budc song 12 406
nm (mét d6 nang lvgng xung: 0,04 mJ/mm?) khong dan dén ion hoa mau.

Fig.6h minh hoa sy bién déi cuong do cua dinh thoi gian trdi twong tmg v6i chat
danh diu hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen voi néng do cua chit danh du da néu
trong diezen SOCAR dugc danh du, xing SP98 AVIA dugc danh diu va ché phim
hexan c6 chira chit d4nh ddu héa hoc da néu. Cac ché phim c6 chira chét danh déu
2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen dugc phan tich béng céch ion hoa laze & 355 nm (mat 4o
ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop vé6i phép do phd do linh dong ion (khi tha troi:
heli; luu Iwgng: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha tr6i: 2,5 kV). Bo tuyén tinh wu viét va su
phit chong ctia ba dudng cong hiéu chinh chimg minh rang phuong phap dugc md ta &
day dua trén sy chiéu sang hydrocacbon dau mé dugc déanh d4u bang anh sang laze xung
c6 budc séng 1a 355 nm két hop vai phép do phd do linh dong ion cho phép phat hién va
dinh luong chit danh diu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen trong nhidu loai
hydrocacbon diu mo, bao gdm diezen va xing, trong pham vi ndng do rong tir 20 pM
dén 1 mM, va do d6, x4c dinh su pha tron ctia hydrocacbon diu mé duge danh du voi 2-
etyl-9,10-dimetoxy-antraxen. Can luu ¥ rang hiéu tng nén thip trén tin hiéu thu dugc
béng phép do phd do linh dong ion va cac mirc 4o phat hién twong tu 1a thu duge véi ché
pham hexan cAp phong thi nghiém va véi céc hydrocacbon diu moé phtc hop, ching han
nhu diezen va xang.

Fig.7a minh hoa ph khéi ctia diezen SOCAR dugc danh déu chira chét danh déu
héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen thu dugc béi ion hoa laze & 308 nm (mét d0 nang
luong xung 1 0,10 mJ/mm?) két hop v6i phép do khdi phd. Dé gidm thiéu sy nhiém ban
cia may do khdi phd, diezen dugc danh ddu duoc pha lodng trong hexan
(1 : 100, thé tich/thé tich) truéc khi phan tich. Sau khi pha loing, nong do cta chat danh
d4u hoa hoc trong mau 1a 250 nM. Dinh twong tng vdi ion (M) cia chét danh ddu héa
hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen (m/z 1la 266) dugc biéu thi bsi “*”. Nhu di dugc
chimg minh béi Fig.7a, chiéu sang diezen dugc danh diu chira chit danh dau hoa hoc
bang anh sang laze xung c6 budc soéng 1a 308 nm (mat do néng lugng xung: 0,10
mJ/mm?) din dén ion héa chon loc cla chit danh ddu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-
antraxen, nhd d6 cho phép dé dang phat hién sy c6 mat cua chét danh d4u héa hoc di néu

2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen & ndng d6 thap trong diezen dugc danh du va tinh xac
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thuc cua diezen chira chit danh diu hoa hoc d néu. Su ion hoa kém cua nén diezen nho
chiéu sang bang 4nh sdng laze xung c6 bude song 1a 308 nm (mat do nang lugng xung:
0,10 mJ/mm?) dan dén nhidu khong dang ké trong phd khéi ma khong can thi€p vao viée
phét hién sy c6 mat cua chat danh ddu héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen.

Fig.7b minh hoa phé khéi cta diezen SOCAR dugc danh d4u chira chét danh déu
héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen thu dugc bdi ion hoéa laze & 337 nm (mét d§ nang
lugng xung: 0,05 mJ/mm?) két hop v6i phép do khdi phd. Pé giam thiéu sy nhiém bén
cia may do khéi phé, diezen duoc danh ddu dugc pha lodng trong hexan
(1 : 100, thé tich/thé tich) truéc khi phan tich. Sau khi pha loang, ndng do ctia chat danh
ddu hoa hoc trong miu 1a 250 nM. Dinh tuong ng véi ion (M) ctia chét danh ddu héa
hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen (m/z 1a 266) duogc biéu thi bsi “*”. Nhu da dugc
chimg minh béi Fig.7b, chiéu séng diezen dugc ddnh dAu chtra chit ddnh diu hoa hoc
bing anh sang laze xung c6 budc song la 337 nm (mat do nang lugng xung: 0,05
mJ/mm?) din dén ion hoa chon loc ion héa cia chit danh diu hoa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxy-antraxen, nhdy 6 cho phép dé dang phat hién sy c6 mit cua chét danh ddu hoa
hoc da néu & ndéng dd thép trong diezen dugc danh dAu va tinh x4c thuc cta diezen duoc
danh déu da néu. Sy ion héa kém cla nén diezen nho chiéu sang bing 4nh sang laze
xung c6 bude séng 1a 337 nm (mat do ning lugng xung: 0,05 mJ/mm?) dan dén nhiéu
khong dang ké trong ph6 khdi ma khong can thiép vao sy phat hién cia chit danh déu
héa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen.

Fig.7c minh hoa phd khéi cta diezen SOCAR dugc danh diu chira chit danh dau
hoéa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen thu dugc bdi ion hoa laze & 355 nm (mét dd ning
luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do khéi phd. Dé giam thiu sy nhiém bén
cia may do khdi phd, diezen dugc danh ddu duoc pha lodng trong hexan
(1 : 100, thé tich/thé tich) trude khi phan tich. Sau khi pha lodng, ndng dd clia chit danh
ddu hoa hoc trong mau 1a 250 nM. Dinh twong mg véi ion (M) cua chét danh diu hoa
hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen (m/z 1la 266) dugc biéu thi boi “*”. Nhu d duoc
chimg minh béi Fig.7c, chiéu sdng diezen dugc danh du chira chit danh dau hoa hoc
bing 4nh sang laze xung c6 budc séng 1a 355 nm (mét do nang lugng xung: 0,63
mJ/mm?) dan dén ion héa chon loc ion héa cua chit danh dau hoéa hoc 2-etyl-9,10-
dimetoxy-antraxen, nh 6 cho phép dé dang phat hién su c6 mit cia chit d4nh d4u hoa
hoc da néu & ndng do thép trong diezen dugc danh dAu va tinh xac thuc cua diezen chira

chat danh dau hoa hoc da néu. Su ion hoa kém cua nén diezen nh¢ chiéu sang biang anh
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sang laze xung c6 budc song 1a 355 nm (mat d6 nidng luong xung: 0,63 mJ/mm?) dan dén
nhifu khong dang ké trong phd khéi ma khong can thiép vao sy phat hién cia chit danh
d4u hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen.

Fig.7d minh hoa su bién dbi cuong do cua dinh twong @ng véi ion (M") clia chat
d4nh dau hoa hoc 2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen voi néng d6 cua chit danh d4u héa hoc
2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen trong diezen SOCAR duoc danh déu, xing SP98 AVIA
dwoc danh ddu va ché phdm hexan. Cac ché phidm khic nhau dugc phan tich bang cach
ion héa laze & 355 nm (mét dd ning lwgng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do khdi
phé. Dé tranh 1am nhiém b4n may do khdi phd, cac ché phim duoc pha lodng trong
hexan (1 : 100, thé tich/thé tich) trudc khi phan tich. D9 tuyén tinh ctia ba dudng cong
hiéu chinh chémg minh ring phuong phép theo sing ché dua trén su chiéu sang cla
hydrocacbon ddu mo dugc danh diu bang anh sdng laze xung c6 budc song 1a 355 nm
két hop v6i phép do khéi phd cho phép phat hién sw c6 mat va dinh lugng chat dénh déu
2-etyl-9,10-dimetoxy-antraxen trong nhidu loai hydrocacbon dau mé, bao gdm diezen va
xdng, va do dd, xac dinh su pha trdn ctia hydrocacbon diu mo dugc danh diu véi 2-etyl-
9,10-dimetoxy-antraxen.

Vi du 5: Phat hién chit danh diu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien trong
hydrocacbon diu mé.

Tinh xac thuc cia hydrocacbon dAu mé dugc danh diu véi chit danh diu hoa hoc
1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien (CAS sb: 1720-32-7; Sigma Aldrich, 99%) da dugc thir
nghiém.

Déi voi viée danh ddu hydrocacbon ddu mé, ndng do cia 1,6-diphenyl-1,3,5-
hexatrien trong tetrahydrofuran dugc diéu ché dén ndng do 1a 10 mmol/L va dugc thém
vao xang SP98 AVIA hodc hexan dé cho ra mau xing dugc dénh ddu (ndéng do 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien: 50 uM) va mu hexan dugc danh diu (ndng do 1,6-diphenyl-
1,3,5-hexatrien: 10 pM).

Mau xing dugc danh ddu duge phén tich bang ion hoa laze & cac budc séng khac
nhau (308 nm - mat d6 ning lwong xung: 0,10 mJ/mm?; 337 nm - mét d§ ning luong
xung: 0,05 mJ/mm?) két hop vé6i phép do khdi phd bang cach st dung quy trinh dugc mo
ta tai muc I.a duoc thuc hién trén thiét bi dugc md ta tai muc L.a (xem Fig.9a va Fig.9b).
Hexan dugc danh ddu dugc phén tich bang ion héa laze & 355 nm (mat do laze xung:
0,63 mJ/mm?) két hop v&i phép do phd do linh dong ion (khi tha troi: heli; luu lugng:
200 mL/phut; dién ap dng tha trdi: 2,5 kV) bang cich st dung quy trinh dugc mo ta tai
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muc L.b duoc thuc hién trén thiét bi dugc mo ta tai muc Ib (xem Fig.8b va 8h). Mau
xang dugc danh ddu dugc phan tich béng ion hoa laze & budc song 1a 337 nm (méat do
ning luong xung: 0,05 mJ/mm?) hoic 355 nm (mat d¢ laze xung: 0,63 mJ/mm?) két hop
v6i phép do phd dd linh dong ion (khi tha trdi: nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién ap éng
tha tr6i: 6,5 kV) b@fmg cach st dung quy trinh dugc md ta tai muc Ib dugc thuc hié€n trén
thiét bi dugc md ta tai muc Lb (xem Fig.8d va Fig.8¢). Mau diezen duoc danh dAu duge
phén tich béng ion hoa laze & 308 nm (mat do laze xung: 0,10 mJ/mm?), hodc 355 nm
(mat dd laze xung: 0,63 mJ/mm?) két hop v6i phép do phd dd linh dong ion (khi tha troi:
nito; luu lugng: 200 mL/phut; dién ap bng tha troi: 6,5 kV) bang cach st dung quy trinh
duge mo ta tai muc I.b dugc thuc hién trén thiét bi dugc mo ta tai muc Lb (xem Fig,
8fva Fig.8g).

DPbi véi cade muc dich so sanh,

- mau diezen dugc danh dAu, va miu hexan dugc danh diu duoc phén tich be"mg
cach ion hoa laze & 266 nm (mat do laze xung: 0,13 mJ/mm?) két hop véi phép do phd
dd linh dong ion (khi tha trdi: nito; luu lwong: 200 mL/phut; dién ap bng tha troi: 6,5 kV)
bang cach sir dung quy trinh dugc mo ta tai muc L.b dugc thuc hién trén thiét bi dugc md
ta tai muc L.b (xem Fig.8e),

- mAu diezen duoc danh ddu, mAu xdng dugc danh ddu va mau hexan dugc danh
d4u duoc phan tich bing cach ion hoa laze & 406 nm (mét d laze xung: 0,04 mJ/mm?)
két hop vai phép do phd do linh dong ion (khi tha trdi: nito; luu luong: 200 mL/phut;
dién ap ong tha troi: 6,5 kV) bang cach str dung quy trinh dugc md ta tai muc Lb dugc
thue hién trén thiét bi duoc md ta tai muc Lb (xem Fig.81),va

- mAu xing duoc danh ddu va mAu hexan duge danh ddu dugc phan tich boi APCI
— IMS (xem Fig.8a) sir dung thiét bi va quy trinh dwgc mo ta tai muc ILb néu trén.

Fig.8a minh hoa cho cac muc dich so sanh phd @6 linh dong ion xép chdng 1én
nhau cua xang SP98 AVIA khong duge danh diu (duong nét lién mau den), clia xing
tuong g dugc danh d4u v6i chit danh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & nf‘)ng
do 1a 10 uM (duong gach ngang mau den) va cia ché phdm hexan c6 chira chét danh déu
héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & ndng d6 1a 10 uM (dudng chdm chim mau den)
thu duoc bing cach ion hoa hoa hoc tai ap sudt khi quyén két hop véi phép do phd dd
linh dong ion (APCI — IMS; khi tha trdi: nito; luu lwgng: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha
troi tiéu chudn). Dé giam thiéu su nhiém ban ciia may do phd, xing khong dugc danh

ddu dugc pha loang trong hexan (1 : 100, thé tich/thé tich) trudc khi phan tich. Nhu duge
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thé hién béi Fig.8a, phd do linh dong ion cua xing dugc danh diu véi chit danh diu héa
hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien vé co ban 1a tuong déng voi phé dd linh dong ion clua
xang khong dugc danh ddu. So sanh phd do linh dong ion ctia xing dugc danh dau véi
chit danh d4u hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien va phé d6 linh dong ion cua ché
phdm hexan chira chit danh dau hoa hoc gibng nhau thé hién ring dinh cia chit hoa hoc
1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien bi che boi cac dinh co ngudn gbc tlr xing. Cac két qua nay
chimg minh ring cic phuong phép ion héa khong chon loc két hop v6i phép do phd dd
linh dong ion khong cho phép phéat hién sy c6 mat cia chit danh ddu héa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien trong nén xing va do d6, khong phu hop dé xic thuc
hydrocacbon diu mo dugce biét 1a duge danh dAu véi chat danh ddu hoa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien va/hodc dé xac dinh su pha tron cua hydrocacbon dau mé dugc
danh déu chta chit danh d4u héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien.

Fig.8b minh hoa phd d6 linh dong ion xép chdng 1én nhau cia xing SP98 AVIA
khong duge danh dau (ph6 mau x4m) va cia ché phim hexan c6 chira chét d4nh ddu hoa
hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien ¢ néng do 1a 10 uM (phé mau den) thu dugc béi ion
héa laze & 355 nm (mét d6 ning lugng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop voi phép do phd do
linh dong ion (khi tha trdi: heli; luu luwong: 200 mL/phut; dién ap bng tha trdi: 2,5 kV).
Dé giam thiéu sy nhiém ban ctia may do phd, xing khong duoc dénh ddu dugc pha lodng
trong hexan (1 : 100, thé tich/thé tich) truéc khi phan tich. Chét danh d4u hoa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien khac biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 7,0 ms. Nhu dd duoc
chimg minh béi Fig.8b, do xing tao ra nhi€u khong ding ké khi trai qua ion héa laze &
355 nm (mat d6 ning luong xung 1a 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do phd d6 linh dong
ion ma khong che dinh twong tng v6i chit danh ddu hoéa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-
hexatrien, su ¢4 mat cia chit danh d4u héa hoc da néu co thé d& dang dugc phét hién
trong xang duoc danh déu cta ching. Do do, chiéu sang xing chtra cht danh diu 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien bing 4nh sdng laze xung c¢6 bude song 1a 355 nm (mat do ning
luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop v6i phép do phd do linh dong ion 12 phu hop dé xac
dinh tinh xac thyc ctia xang da néu.

Fig.8c minh hoa phd xép chdng 1én nhau cta xing SP98 AVIA dugc danh diu
chira chit danh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & ndng do 1a 100 uM (dudng
nét lién) va cla ché phém hexan c¢6 chira chit ddanh diu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-
hexatrien & ndng d6 1a 100 pM (dudong chdm chdm) thu duge béi ion héa laze & 355 nm

(mat d6 ning lrong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do phd d6 linh dong ion (LI-
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IMS; khi tha trdi: nito; luu lwong: 200 mL/phit; dién ap 6ng tha troi: 6,5 kV). Chét danh
du héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khic biét & chd thoi gian troi 1a khodng 9,5 ms.
Nhu duoc ching minh boi Fig.8c, chiéu sang xing dugc danh diu chira chit danh diu
hoéa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien bing anh sang laze xung c6 buéc soéng 1a 355 nm
(mat do ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) din dén chon loc ion héa clia chét danh du héa
hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien, nh& d6 cho phép khi két hop véi phép do phd do linh
dong ion phat hién su c6 mat cla chit danh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien
trong xing dugc danh ddu va tinh xac thyc cla xing dugc dédnh ddu v6i cht danh du
hoa hoc da néu.

Fig.8d minh hoa phd xép chdng Ién nhau ciia xdng SP98 AVIA dugc danh déu
chira chit danh diu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & ndng do 1a 100 pM (duong
nét 1ién) va cua ché phdm hexan c6 chira chit danh ddu hoéa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-
hexatrien & ndng d6 12 100 uM (dudng chim chdm) thu duge béi ion hoa laze & 337 nm
(mat d6 ning lugng xung: 0,05 mJ/mm?) két hop vé6i phép do phd do linh dong ion
(Laser Ionization coupled with Ion Mobility Spectrometry - LI-IMS; khi tha tr6i: nito;
lvu luong: 200 mL/phut; dién 4p dng tha tréi: 6,5 kV). Chit danh déu héa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien khac biét & chd thoi gian troi 1a khoang 9,5 ms. Nhu dugce
chitng minh béi Fig.8d, chiéu sang xing duoc danh déu chira cht danh déu hoéa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien bing anh sang laze xung c6 buéc séng 1a 337 nm (mat d§ ning
luong xung: 0,05 mJ/mm?) din dén chon loc ion héa cua chit danh du héa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien, nhd d6 cho phép khi két hop v6i phép do phd do linh dong ion
phét hién s c6 mat cua chit danh diu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien trong xdng
duge danh diu va tinh x4c thuc cia xing duge danh dAu vé6i chit danh ddu hoa hoc da
néu

Fig.8e minh hoa cho cac muc dich so sanh phé do linh dong ion Xép chﬁ“)ng 1én
nhau cta diezen SOCAR duoc danh du chira chit ddnh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-
hexatrien & ndng d6 1a 100 uM (dudng nét dut) va ctia ché phdm hexan c6 chira chit
danh du héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & ndng do 1a 100 uM (dudng ch4dm chim)
thu duoc béi ion hoa laze & 266 nm (mét dd ning lwong xung: 0,13 mJ/mm?) két hop véi
phép do phd @6 linh déng ion (LI-IMS; khi tha troi: nito; luu lwong: 200 mL/phut; dién
ap 6ng tha troi: 6,5 kV). Chét danh dAu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khéc biét &
chd thoi gian troi 12 khoang 9,5 ms. So sanh phé do linh dong ion cta diezen dugc danh

d4u voi chit danh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien va phd d6 linh dong ion cua
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ché phém hexan chira cht danh ddu héa hoc gibng nhau thé hién rang dinh cia chét
danh diu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien bi che boi cac dinh c6 ngudn gbc tir
diezen. Céc két qua nay chimng minh ring chiéu sang diezen dugc ddnh déu chira chit
danh diu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien bang anh sang laze xung c6 budc séng 1a
266 nm (mat d6 nang luong xung: 0,13 mJ/mm?) dan dén su ion hoa khong chon loc cia
miu va khong cho phép khi két hop voi phép do phd do linh dong ion phét hién su c6
mit cia chit danh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien trong nén diezen. Do @6,
phuong phap nhu vay khong phu hop @8 x4c thuc hydrocacbon diu mé dugc biét 14 duoc
d4nh du v6i chat danh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien va/hodc dé xac dinh su
pha tron cua hydrocacbon diu moé duoc danh ddu chira chit danh diu hoa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien.

Fig.8f minh hoa phd xép chdng 1én nhau cua diezen SOCAR dugc danh du chia
chit danh diu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & ndng do 1a 100 pM (dudng nét
dat) va cia ché phim hexan c6 chtra chét danh dau hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien
& ndng do 14 100 pM (dudng chdm chim) thu dugc béi ion hoa laze & 308 nm (mét do
nang lwong xung: 0,10 mJ/mm?) két hop véi phép do phd 6 linh ddng ion (LI-IMS; khi
tha trdi: nito; luu lwong: 200 mL/phat; dién 4p dng tha trdi: 6,5 kV). Chét dénh dau héa
hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khdc biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 9,5 ms. Nhu
duogc chung minh béi Fig.8f, chiéu sang diezen duge danh diu chua chit danh dau héa
hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien bing anh séng laze xung c6 bude song 1a 308 nm (mét
d6 nang luong xung: 0,10 mJ/mm?) din dén chon loc ion héa ctia chit d4nh diu hoa hoc
1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien, nho d6 cho phép khi két hop véi phép do phd do linh dong
ion phat hién sy c6 mit cua chit d4anh ddu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien trong
diezen dugc danh ddu va tinh x4c thuc clia diezen duge danh dAu v6i chét danh ddu hoa
hoc da néu.

Fig.8¢ minh hoa phd xép chdng 1én nhau cta diezen SOCAR dugc danh ddu chua
chét danh déu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & ndng d6 1a 100 pM (dudng nét
dirt) va cia ché pham hexan c6 chira chét danh du hoéa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien
& ndng d6 12 100 uM (duodng chdm chdm) thu duoc béi ion héa laze & 355 nm (mat do
ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop v6i phép do phd do linh dong ion (LI-IMS; khi
tha troi: nito; luu lwong: 200 mL/phit; dién 4p dng tha trdi: 6,5 kV). Chét danh ddu héa
hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khac biét & chd thoi gian tri 12 khoang 9,5 ms. Nhu

duoc chung minh boi Fig.8g, chiéu sing diezen dugc danh du chira chit danh ddu hoa
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hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien bang 4nh sang laze xung c6 budc song 13 355 nm (mat
d6 nang luong xung: 0,63 mJ/mm?) dan dén chon loc ion hoa cuia chit danh ddu héa hoc
1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien, nho d6 cho phép khi két hop véi phép do phd do linh dong
ion phat hién sy c6 mdt cua chit danh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien trong
diezen duoc danh du va tinh x4c thuc cia diezen duoc danh dAu v6i chat danh du hoa
hoc da néu.

Fig.8h minh hoa phd d¢ linh dong ion xép chdng 1én nhau cua diezen SOCAR
khong dugc danh ddu (phd mau x4m) va clia ché pham hexan c6 chta chét danh du hoa
hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & néng do 1a 10 uM (phé mau den) thu dugc bédi ion
hoa laze & 355 nm (m4t d6 ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do phd do
linh dong ion (khi tha trdi: heli; luu lwong: 200 mL/phut; dién ap 6ng tha troi: 2,5 kV).
Dé giam thiéu su nhiém b4n cua may do phd, diezen khdng dugc danh ddu dugc pha
lodng trong hexan (1 : 100, thé tich/th& tich) truéc khi phan tich. Chét danh ddu héa hoc
1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien khac biét & chd thoi gian trdi 1a khoang 7,0 ms. Nhu da
duoc ching minh béi Fig.8h, do diezen tao ra nhiéu khong dang ké khi trai qua ion hoa
laze & 355 nm (m4t do ning luong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do phd @6 linh
dong ion ma khong che dinh twong tng vo6i chét danh diu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-
hexatrien, su c6 mait cua chit danh d4u hoa hoc d3 néu co thé dé dang dugc phat hién
trong diezen dugc ddnh ddu cta ching. Do do, chiéu séng diezen chira chit ddnh du
1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien bang 4nh sang laze xung c6 budc séng l1a 355 nm (mat do
ning lugng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do phé 6 linh dong ion 1a phit hop dé
xac dinh tinh x4c thuc cta diezen da néu.

Fig.8i minh hoa cho cic muc dich so sdnh phé d6 linh dong ion cua xang SP98
AVIA dugc dénh du chira chit danh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & nong
@5 1a 100 uM (Fig.8i i) — duong nét lién), diezen SOCAR dugc danh d4u chira chat danh
ddu  hoéa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien & nf“)ng d 1la 100 pM
(Fig.8i ii) — duong nét dirt) va ctia ché phim hexan c6 chira chat d4nh déu héa hoc 1,6-
diphenyl-1,3,5-hexatrien & ndng do 1a 100 uM (Fig.6i iii) — dudng chdm chdm) thu dugc
bing cach chiéu sang miu bang anh sang laze xung c6 budc séng 406 nm (mat do nang
luong xung: 0,04 mJ/mm?) két hop vai phép do phd do linh dong ion (LI-IMS; khi tha
troi: nito; luu lwong: 200 mL/phut; dién 4p dng tha trdi: 6,5 kV). Nhu dugc thé hién boi
Fig.8i, chiéu sang cdc mau dugc danh du bang 4nh sang laze xung c6 budc séng 1a 406

nm (mat d niang lvong xung: 0,04 mJ/mm?) khong dan dén ion hoa mau.
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Fig.9a minh hoa phd khéi ciia xing SP98 AVIA dugc danh diu chira chit d4nh
d4u hoéa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien thu dugc bdi ion hoa laze & 308 nm (mat do
ning luong xung: 0,10 mJ/mm?) két hop véi phép do khéi phd. Dé giam thiéu sy nhiém
ban cia may do khdi phd, xing duoc danh diu dugc pha lodng trong hexan
(1 : 100, thé tich/thé tich) truéc khi phén tich. Sau khi pha loang, ndng do cta chit ddnh
diu héa hoc 13 500 nM. Pinh twong Gng v6i ion (M*) ctia chit danh ddu héa hoc (m/z 1a
232) duge bibu thi bsi “*”. Nhu di dugc chimg minh béi Fig.9a, chiéu séng xdng dugc
dénh dAu chtra chét danh diu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien béng anh sang laze
xung ¢6 budc séng 1a 308 nm (mat d6 ning lugng xung: 0,10 mJ/mm?) d4n dn ion hoa
chon loc ion hoa cua chit danh dAu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien, nhd d6 cho
phép dé dang phat hién su c6 mit cta chét danh d4u hoa hoc da néu & ndng do thap trong
xang dugc danh diu va tinh x4c thuc cla xing chira chit danh diu hoa hoc d3 néu. Su
ion hoa kém cta nén xing nho chidu sang bang anh sang laze xung c6 budc séng 1a 308
nm (mat d6 ning lwong xung: 0,10 mJ/mm?) din dén nhiéu khong déng ké trong phd
khdi ma khong can thiép vao su phat hién cia chit danh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-
hexatrien.

Fig.9b minh hoa phd khéi cua xing SP98 AVIA duoc danh déu chira chét danh
d4u hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien thu dugc bdi ion hoéa laze & 337 nm (mét do
nang lwong xung: 0,05 mJ/mm?) két hop véi phép do khdi phd. Pé giam thiéu sy nhiém
bin cia may do khéi phd, xing dugc danh diu dwgc pha lodng trong hexan
(1 : 100, thé tich/thé tich) tru6e khi phan tich. Sau khi pha lodng, ndng d¢ ciia chit d4nh
d4u hoa hoc 12 500 nM. Pinh twong tng vdi ion (M*) ctia chit dénh du hoa hoc (m/z 1a
232) duoc biéu thi béi “*”. Nhu da duoc chitng minh béi Fig.9b, chiéu sang xing dugc
dénh dAu chtra chit danh diu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien béng anh sang laze
xung c¢6 budc song 12 337 nm (mét do nang luong xung: 0,05 mJ/mm?) dan dén ion hoa
chon loc ion hoa cua chit danh diu hoa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-hexatrien, nh& d6 cho
phép d& dang phét hién su c6 mit cla chit danh diu héa hoc d4 néu & ndng do thip trong
xang duoc danh du va tinh x4c thuc cta xing chira chét danh d4u hoa hoc di néu. Su
ion hoa kém ctia nén xing nhd chiéu sang bing 4nh sang laze xung c6 budc séng 1a 337
nm (mat dd ning luong xung: 0,05 mJ/mm?) din dén nhidu khong ding ké trong phd
khdi ma khéng can thiép vao su phat hién cia chat danh ddu héa hoc 1,6-diphenyl-1,3,5-

hexatrien.
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Vi du 6: Phat hién va dinh luong chit dinh déu héa hoc 5,6,11,12-
tetraphenylnaphtacen trong hydrocacbon dau mo.

Tinh x4c thuc va su pha trdn cua cac hydrocacbon dau mé duge danh du véi chat
danh diu hoa hoc 5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen (rubren) (CAS sb: 517-51-1; Sigma
Aldrich, 98%) da dugc tht nghiém.

Péi véi viée danh dau hydrocacbon dau mo, nﬁ”)ng dd cua 5,6,11,12-
tetraphenylnaphtacen (rubren) trong toluen dugc didu ché dén ndng d6 1a 1 mmol/L va
dugce thém vao diezen d8 cho ra mAu diezen dugc danh du va vao xing dé cho ra mau
xang duge danh dau.

Miu diezen duoc danh ddu va xang dwoc ddnh ddu duge phan tich bang cach ion
hoa laze & budc soéng 1a 355 nm (mat do laze xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do
khéi phé bang cach str dung quy trinh duge md ta tai muc La duge thyc hién trén thiét bi
duoc md ta tai muc L.a (xem Fig.10a va 10b).

Fig.10a minh hoa phd khéi cta diezen SOCAR duge danh déu chra chat dénh déu
héa hoc 5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen thu dugc bdi ion hoa laze ¢ 355 nm (mat do
ning lugng xung: 0,63 mJ/mm?) két hop vé6i phép do khéi phd. Pé giam thiéu sy nhiém
bin cia may do khbi phd, diezen dugc dénh d4u dugc pha lodng trong hexan
(1: 100, thé tich/thé tich) trudc khi phan tich. Sau khi pha loéng, ndng d6 clia chét danh
dAu hoa hoc trong miu 1a 50 nM. Dinh tuong mg véi ion (M") clia chét danh ddu hoa
hoc 5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen (m/z 1a 532) duoc biéu thi bai “*”. Nhu di duoc
chitng minh béi Fig.10a, chiéu sang diezen dugc danh diu chtra chit danh d4u hoa hoc
5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen bang 4nh sing laze xung c6 budc song 1a 355 nm (mét
dd nang luong xung: 0,63 mJ/mm?) din dén ion hoa chon loc clia chét danh ddu hoa hoc
da néu, nhd d6 cho phép dé dang phat hién sy c6 mit cla chét danh d4u hoa hoc d4 néu &
ndng do thap trong diezen dugc danh dAu v tinh x4c thuc cta diezen chira chit ddnh diu
hoéa hoc da néu. Sy ion hoa kém ctia nén diezen nhd chiéu séang bang 4nh sang laze xung
c6 budc séng 1a 355 nm (méit dd nang luong xung: 0,63 mJ/mm?) din dén nhifu trong
phd khéi ma khong can thiép vao su phat hién cla chit danh ddu hoa hoc 5,6,11,12-
tetraphenylnaphtacen.

Fig.10b minh hoa sy bién dbi cuong d ciia dinh twong tmg véi ion (M) ciia chat
danh diu hoa hoc 5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen véi néng do cua chét dénh d4u héa hoc
5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen trong diezen SOCAR dugc déanh diu va xing SP98

AVIA duoc dénh ddu. Cac ché pham khac nhau duge phén tich bang cach ion héa laze &
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355 nm (méat d6 ning lwong xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do khéi phé. Dé tranh
]am nhiém ban may do khéi phd, cac ché phim dugc pha lodng trong hexan (1 : 100, thé
tich/thé tich) trude khi phan tich. Do tuyén tinh ctia hai duong cong hiéu chinh chimg
minh ring phuong phdp theo séang ché dua trén su chiéu sdng ctia hydrocacbon dau mé
duoc danh ddu bang anh sdng laze xung c6 budc song 1a 355 nm két hop vé6i phép do
khdi phd cho phép phét hién sy c6 mat va dinh luong 5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen
trong nhiéu loai hydrocacbon dau mo, bao gém diezen va xdng, va do dd, xac dinh su
pha tron ctia hydrocacbon diu mé duoc danh ddu véi 5,6,11,12-tetraphenylnaphtacen.

Vi du 7: Nghién ctru &nh hudng cua nén hydrocacbon diu mé dén do chon loc ion
hoa.

Nong do ctia N',N',N? N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin trong hexan dugc didu
ché dén ndng d6 13 10 mmol/L va dugc thém vao cic thuwong hiéu diezen khac nhau
(Piezen Socar, AGIP diezen Cong nghé, SHELL V-power diezen, BP diezen va diezen
AVIA) va c4c thuong hiéu xang khac nhau (SP98 AVIA, SP95 BP cong ngh¢ hoat tinh,
SP95 AVIA, SP98 Socar, SP95 Socar, SP95 AGIP, SHELL V-Power 100, SP95 SHELL,
SP98 TAMOIL, SP95 TAMOIL va AGIP Etanol 85) dé cho ra miu diezen duoc danh
diu va miu xing duoc danh dau chira chét danh d4u hoa hoc ¢ ndng dd 1a 1 pM.

Mudi sau mau khac nhau dwgc phén tich bang cach ion héa laze ¢ 355 nm (mat
d6 laze xung: 0,63 mJ/mm?) két hop véi phép do phd do linh dong ion (khi tha trdi: heli;
luu lwong: 200 mL/pht; dién ap bng tha troi: 2,5 kV) bang cach sir dung quy trinh dugc
mo ta tai muc L.b dugce thuc hién trén thiét bi dugc md ta tai muc Lb. Mai phép do duge
thuc hién ba lan.

Fig.11 minh hoa cudng do cua dinh thoi gian trdi clia chat dénh dau hoéa hoc
N! N! N N*-tetrametyl benzen-1,4-diamin cho cdc thuong hiéu khdc nhau cua diezen
duoc danh ddu va xang duge danh diu. Do 1éch khong dang ké, diéu nay cling phin 4nh
151 didu ché mAu va 13i phun thii cong mAu, giita cudng do chat danh déu héa hoc trong
cac thwong hiéu khac nhau ctia hydrocacbon diu mé duge danh ddu chimg to ring
phuong phép theo siang ché dugc mo ta & ddy 1a cuc ky hiéu qua va bét k& nén nao va
cho phép phat hién chit danh diu hoa hoc duge mo ta & day trong céac loai hydrocacbon

dau mé khac nhau.
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YfU CAU BAO HQ

1. Phuong phép xdc dinh tinh xéc thyc cia hydrocacbon ddu mo, trong do
hydrocacbon dAu mo duogc biét 1a bao gdm it nhét mdt chit danh déu héa hoc, trong dé it
nhit mot chit danh diu hoa hoc duge chon tir:

1) hop chét c6 cong thic chung (I)

R1 2 R1 R2 R3
R11 R4
R1 0 I I I I R5
R® R® R? R®
@

trong do
cac gbe R! —R'? doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhom gbm c6 hydro, Ci-Cs-alkyl,

R® R R%'

cac gbc R* —Re, R¥ —R®, R’ —R*" va R¥” —R¢” dbc 1ap v6i nhau duge chon tir nhém

gdm c6 hydro va Ci1-Cs-alkyl, voi didu kién 12 it nhét hai trong sb cac gbc R' — R dugce

chon tu:

RC Rc‘
Rb Rd Rb' Rd
R®@ R® Ra' Re‘

ii)  hop chit c6 cong thirc chung (II)
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R23 R24 R1 5 R1 6

R22 L R17

trong do

gbc —L—1a -CRP=CR"~;

cac goe R1? va R ddc 1ap voi nhau duge chon tir nhém gbm c6 hydro va metyl;

chc gbe RIS — R doc 1ap voi nhau duge chon tir nhém gdm c6 hydro va Ci-Cs
alkyl;

van 1a s6 nguyén bao goém gifta 2 va 6;

iii)  hop chét thom dugc thé bdi mot hodc nhiéu nhém amino dugc thé NN,
trong d6 cac phﬁn tir thé cua mot hoic phidu nhém amino duge thé NN doc 1ap véi nhau
dugce chon tir C1-Ce-alkyl hodc hai phén tir thé ctia nhom amino dugc thé NN két hop
v6i nhau tao thanh gbc —(CHa)p—, trong d6 p 1a sd nguyén bao gdm giita 2 va 6;

va

iv)  hop chét thom dugc thé boi it nhdt mdot nhom dwgc chon tir
C1-Cys-alkyloxy; trong d6 phuong phap bao gbm cac budc sau day:

a-1)  thu dugc miu cia hydrocacbon dau mo;

b-1) hoéa hoi mau dé tao ra mau & thé khi;

c-1)  chiéu sang miu & thé khi bang 4nh sdng laze xung c6 budc song duge xac
dinh truéc 13 gitta khoang 300 nm va khoang 370 nm, nh¢ do tao ra cac ion & thé khi; va

d-1) phan tich cac ion ¢ thé khi thu duge & bude c-1) bang phép do phd do linh
dong ion hodc phép do khéi phé dé phat hién sy c6 mdt hodc sy Véng mat cua it nhét mot
chét danh diu hoa hoc trong hydrocacbon dau mé, va nho d6 xac dinh tinh x4c thyc cta
hydrocacbon dau mé.

2. Phwong phap theo diém 1, con bao gdm buée f) duoc thyc hién giita bude a-1) va

budc b-1) hodc gitta bude a-2) va buéce b-2):

f) pha lodng mau vé6i dung mdi hitu co.
3. Phwong phap theo diém 2, trong d6 dung méi hitu co dugc chon tlr nhém gdm ¢co

pentan, hexan, heptan, octan, toluen, etanol, metanol, isopropanol, axeton,

dimetylformamit, va hdn hop cua chung.
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4. Phuong phap theo diém bAt ky trong sb cac diém tir diém 1 dén diém 3, trong d6
viéc hoa hoi mau dé tao ra mau o thé khi dat dugc béng cach: giai hép nhiét, giai hép
laze hodc hoa hoi trong voi phun cta sdc ky khi.
5. Phuong phép theo diém bat ky trong sé cac diém tir didm 1 dén diém 4, trong d6
bude séng dugc xac dinh trude cua dnh sang laze xung la khoéng 308 nm, khoang 337
nm, hodc khoang 355 nm, tdt hon 14 khoang 355 nm.
6. Phuong phap theo diém bét ky trong sé cac diém tir diém 1 dén diém 5, trong d6 it
nhit mot chat danh ddu hoa hoc c6 cong thire chung (I) va trong cong thirc chung gbc R!
la
R® va céc gbc RZ—R2 vaR*—R° ¢
R® RY

R® R®

nghia nhu dugc x4c dinh theo diém 1.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 trong cong thirc chung (I)

gbc R7 1a R® hoic
R RY
R? R®

gbc R 14 R® hodc
RY R
R¥ , R®

gbc R? 14 RS
R® RY
R¥ R®
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g6c R7 1a

va goc R¥ 1a

8. Phuong phép theo diém bét ky trong sb céc diém tir didm 1 dén diém 5, trong do it
nhit mot chit danh ddu hoa hoc c6 cong thirc chung (II) va trong cong thtrc chung (II), m
trong sb n lién két d6i —~CR3=CR'*— thé hién h6a hoc 13p thé Z va n-m trong sé n lién két
d6i —CR13=CR!— thé hién héa hoc 1ap thé E, trong d6 m 1a sb nguyén bao gbém giita 0 va
6 vam<n.

9. Phuong phép theo diém 8, trong 46 m 1a 0.

10.  Phuong phép theo diém bat ky trong s cac didm tir diém 1 dén diém 5, trong do it
nhit mot chit danh ddu hoa hoc 12 hop chét c6 cong thirc chung (I1I)

NR25R26
R31 R27
R30 R28
R29
(I10)

trong do

cic phan to thé R»® va R¥ doc ldp véi nhau dugc chon tir
C1-Ce-alkyl, ho#c theo cach khéc cac phdn tir thé R va R* két hop v6i nhau tao thanh
gbc ~(CHa)p—, v6ip 1a s6 nguyén bao gbm gitta 2 va 6;

cac gbc R¥ va R? doc 1ap voi nhau duge chon tir nhém gdém c6 hydro, C1-Ce.

alkyl, -NR?2R*? va -NR*R™, trong d6

&9



49214 00/137

cac phin tr th& R va R doc l4p véi nhau dugc chon tir
C1-Cg-alkyl, hodc theo cach khac cac phan tir thé R3? va R¥ két hop v6i nhau tao thanh
gbc —(CHz)pi—, v6ipl 1a s6 nguyén bao gbm gifta 2 va 6, va

céc phan ti thé R* va R doc 1ap v6i nhau dugc chon tur
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khac céc phan tir thé R3 va R* két hop vé6i nhau tao thanh
gde «(CHa)p—, v6ip2 12 s6 nguyén bao gdm gitta 2 va 6; va

trong do

A.  cac gbe R¥, R va R3! ddc 14p v6i nhau duge chon tir nhom gbm c6 hydro,
C1-Cs-alkyl, -NR¥RY7, ~NR3¥R?® va -NR*R*!; hoac

B. gbc R¥ duwgc chon tr  nhém gbm  ¢6  hydro,
C1-Ce-alkyl va -NR36R¥, va cac gbe R*® va R3! két hop v6i nhau tao vé6i vong thom gan
k& thanh vong thom 6 canh, duge thé tiry ¥ boi nhém —NR*R>; hodc

C. gbe R¥  duoc chon tr  nhém gbm  ¢6  hydro,
C1-Ce-alkyl va -NR36RY, va cac gbe R? va R két hop véi nhau tao v6i vong thom gin
k& thanh vong thom 6 canh, dugc thé tiy y bdi nhom -NR*¥R?;

trong do

cac phdn tr thé R® va R¥ doc lép v6i nhauw duoc chon tir
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khéc cac phan tir thé R3¢ va R¥ két hop v6i nhau tao thanh
gbc ~(CHa)p3—, v6i p3 1a s6 nguyén bao gdm gitta 2 va 6,

cdc phan tr thé R*® va R¥ doc 1ap v6i nhau duge chon tr
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khéc céc phan tir thé R3® va R¥ két hop vé6i nhau tao thanh
g6c —~(CHa)ps—, v6i p4 1a s6 nguyén bao gbm gifta 2 va 6, va

cac phdn tir thé R* va RY doc lap v6i nhau dugc chon tur
C1-Ce-alkyl, hoic theo cach khac céc phén tir thé R* va R*! két hop v6i nhau tao thanh
gbc —(CHa)ps—, v6i p5 12 sé nguyén bao gbm giita 2 va 6.
11.  Phuong phap theo diém bét ky trong s6 cdc diém tir diém 1 dén diém 5 va diém

10, trong d6 it nhét mot chit danh déu hoa hoc 1a hop chat c6 cong thire chung (I1I-a)

90



49214 91/137

NR25R26
R31 R27
R30 R28
N R36 R37
(I11-a)

trong do

cac gbe R?” va R? doc lap v6i nhau dugc chon tir nhém gdm c6 hydro va C1-Ce.
alkyl;

céc gbe R va R3! doc 1ap v6i nhau dugc chon tir nhém gdm c6 hydro va Ci-Ce-
alkyl, hogc cac gbc R® va R3! két hop v6i nhau tao v6i vong thom gin ké thanh vong
thom 6 canh, dugc thé tiy ¥ béi nhom ~NR*¥R3?;

cic phin ti thé R*» va R¥ doc 1ap v6i nhau duge chon tur
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khac céc phan tir thé R? va R2 két hop v6i nhau tao thanh
g6¢c —(CHz)p—, v6ip 12 s6 nguyén bao gbm giita 2 va 6;

cac phin ti thé R¥* va R¥ doc l4p v6i nhau dugc chon tir
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khac céc phén tir thé R* va R¥ két hop v6i nhau tao thanh
g6¢ —(CHz)p3—, v6i p3 1a s6 nguyén bao gdm gitta 2 va 6; va

cic phin tor thé R® va R¥ doc lap v6i nhau duge chon tur
C1-Cs-alkyl, hodic theo cach khac cdc phan ti thé R38 va R¥ két hop v6i nhau tao thanh
gbc ~(CHz)ps—, v6i p4 12 s& nguyén bao gdm giita 2 va 6.
12. Phuong phép theo diém bét ky trong s6 cac diém tir diém 1 dén diém 5, trong d6 it

nhat mot chit danh ddu hoa hoc 1a hop chét c6 cong thirc chung (IV)

(o) R42
R47 R43
R46 R44
R45
Iv)

trong do
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D.  gbc R*® dugc chon tir Ci-Cs-alkyl; cac gbe R*, R*, R* va R doc lap véi
nhau duoc chon tr nhom gbm co hydro,
C1-Cy-alkyl, Ci-Ca-alkyloxy; va gbc R* duge chon tir nhém gdm c¢6 hydro, C1-Cs-alkyl,
C1-Cs-alkyloxy, phenyl theo tuy chon dugc thé bdi mot hoic nhiéu nhém duoc chon tir
Ci-Cy-alkyl va Ci-Cy-alkyloxy, va biphenyl theo tuy chon duoc thé boi mot hodic nhidu
nhém duge chon tir C1-Cs-alkyl va C1-Cs-alkyloxy; hodc

E.  gbcR® duoc chon tir Ci-Cy-alkyl; cac gde R* va R* tao v6i cdc nguyén tir
cacbon gin ké ctia vong thom thanh vong thom 6 canh hodc vong thom hai vong 10
canh, theo tiy chon dugc thé béi mot hodc nhidu nhém duge chon tir Ci-Cs-alkyl va Ci-
Cs-alkyloxy; va cac phin tir thé R* - R¥ doc ldp v6i nhau dugc chon tir nhom gbm co
hydro, Ci-Cs-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy; hodc

F. gbc R® duoc chon tir C1-Cu-alkyl; cae gbe R* va R* tao véi cac nguyén tir
cacbon gin ké cta vong thom thanh vong thom 6 canh hodc vong thom hai vong 10
canh, theo tuy chon dugc thé bdi mot hodc nhiéu nhém duge chon tir Ci-Cs-alkyl va Ci-
Cs-alkyloxy; va cac phan tir thé R*, R* va R*’ doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhom gdm
c¢6 hydro, C1-Cs-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy; hodc

G.  gbc R* duge chon tir C1-Cy-alkyl; cac gbe R* va R* tao véi cdc nguyén tr
cacbon gﬁn ké cua vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tuy chon dugc thé boi mot
hodc nhidu nhém duge chon tir Ci-Cs-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy; cac gdc R* va R tao véi
cac nguyén tir cacbon gin ké cia vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tuy chon
duoc thé béi mot hode nhidu nhom duge chon tir C1-Ca-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy; va gbe
R* duoc chon tir nthém gdm c6 hydro, C1-Cs-alkyl va C1-Cs-alkyloxy; hodc

H.  gbe R* duoc chon tir Ci-Cy-alkyl; cdc gbe R* va R*tao v6i cdc nguyén tir
cacbon gan ké ctia vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tuy chon dugc thé boi mot
hogic nhiéu nhém dugc chon tir C1-Cs-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy; cac gbe R* va R* tao véi
cac nguyén tir cacbon gin ké ctia vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tuy chon
duoc thé boi mot hoic nhiéu nhém duge chon tir C1-Cs-alkyl va Cy-Ca-alkyloxy; va géc
R¥ duoc chon tir nthém gdm ¢ hydro, C1-Cs-alkyl va C1-Ca-alkyloxy.

13. Phuong phép theo diém bét k¥ trong sb céc diém tir diém 1 dén diém 5 va diém 12,

trong do it nhit mot chit danh déu hoa hoc 12 hop chét ¢6 cong thirc chung (IV-a)
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R56 OR42 R48

R54 R50

R53 OR2 R5
(IV-2)
trong do
cac gbe R* va R doc 1ap v6i nhau duoc chon tlr Ci-Ca-alkyl;

cac gbe R*® - RS va R¥ - R doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhém gdm ¢6 hydro

va C1-Cy-alkyl.

14. Phuong phép theo diém bét ky trong sd cac diém tir didm 1 dén diém 13, trong d6

hydrocacbon dau mé duoc chon tir: du tho, dau bodi tron, dau khoéng, dau phanh, xang,

nhién liéu diezen, dau hoa, nhién liéu phan lyc, dau d6t 16 va dau nhién liéu nang.

15. Phuong phép xac dinh sy pha tron ctia hydrocacbon diu mé duoc danh ddu bao gdbm

hydrocacbon diu mé va it nhit mot chit danh d4u hoéa hoc, trong d6 it nhit mot chét

danh d4u hoa hoc duoc chon tir:

i) hop chét c6 cong thirc chung (1)

R1 2 R1 R2 R3
R R4
R1 0 I I I I RS
R® R® R’ R®
@

trong d6
cac gbe R —R!2 ddc 1ap véi nhau dugce chon tir nhém gbm c6 hydro, Ci-Cs-alkyl,
R® R® R®

RO RY RY

Re Ral Rel
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céc goc R* — RS, R =R, R¥” —R®"vaR*” —R®" doc l4p v6i nhau duge chon tir nhém

gdm c6 hydro va C1-Ca-alkyl, v6i diéu kién 1a it nhat hai trong s6 céc gbe R' — R'? dugc

chon tur:
RC RC
R® RS RO R
R2 R® Ra’ Re' Ra"' Re"‘

ii) hop chit ¢6 cong thirc chung (1)

R23 R24 R15 R16
R22 L R17
R21 R20 R1 9 R1 8

trong d6

gbec —L—1a -CRP=CR!~;

cac gbe R13 va R1* doc 1ap voi nhau dugc chon tir nhém gdm c6 hydro va metyl;

cac gbe RIS — R?* doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhém gdm c¢6 hydro va Ci-Cq
alkyl;

van 1a s6 nguyén bao gdm giita 2 va 6;

iii)  hop chét thom dugc thé bdi mot hoic nhidu nhém amino dugc thé NN,
trong do céc phén tit thé ciia mot hodc nhidu nhém amino duoc thé N.N doc lap véi nhau
duoc chon tir Ci-Ce-alkyl hodc hai phan tir thé ciia nhom amino dugc thé NN két hop
v6i nhau tao thanh gbc —(CHa),—, trong d6 p 1a sé nguyén bao gbm gitra 2 va 6;

va

iv)  hogp chit thom dugc thé bsi it nhidt mot nhém dugc chon tur
C1-Cs-alkyloxy, va trong d6 phuong phap bao gbm céc budc sau day:

a-2) thu dugc mau cta hydrocacbon diu mé6 dwgc danh déu;

b-2) hoahoi miu dé tao ra mau & thé khi;

c-2) chiéu sang mAu & thé khi bing dnh sing laze xung c6 budc song duge xac

dinh trudc 1a gitta khoang 300 nm va khoang 370 nm, nh¢ d6 tao ra cdc ion & thé khi;

94



49214 95/137

d-2) phan tich cac ion & thé khi thu dugc & bude c-2) bing phép do phé do linh
dong ion hodc phép do khéi phd dé x4c dinh nong do cla it nhit mot chit danh ddu hoa
hoc trong hydrocacbon dau mé dugc danh dau; va

e-2) xac dinh sy pha tron cua hydrocacbon diu mé dugc danh ddu biang cach so
sanh ndng dd duogc x4c dinh tai muc d-2) véi ndng do cta it nhét mot chét danh ddu hoa
hoc trong mau khong pha tron ctia hydrocacbon diu mé dugc danh dau.

16. Phuong phéap theo diém 15, con bao gdm buée f) duoc thue hién giita budce a-1) va
bude b-1) hodc gitta budc a-2) va bude b-2):

f) pha lodng mAu v6i dung méi hitu co.

17. Phuong phép theo diém 16, trong d6 dung méi hiru co duge chon tir nhém gbm c6
pentan, hexan, heptan, octan, toluen, etanol, metanol, isopropanol, axeton,
dimetylformamit, va hdn hgp ctia chung.
18. Phuong phap theo diém bét ky trong sb céac diém tr diém 15 dén 17, trong d6 viéc
héa hoi miu dé tao ra mAu & thé khi dat duge bang cach: giai hp nhiét, giai hap laze
hodc hoa hoi trong voi phun ctia sic ky khi.
19. Phuong phap theo diém bét ky trong s céc diém tir diém 15 dén diém 18, trong d6
bude séng duge xac dinh trude cua anh sang laze xung 1a khoang 308 nm, khoang 337
nm, hodc khoang 355 nm, tot hon 1a khoang 355 nm.
20. Phuong phap theo diém bat ky trong s6 cac didm tir didm 15 dén diém 19, trong d6 it
nhAt mot chit danh ddu hoa hoc c6 cong thirc chung (I) va trong cong thirc chung gbe R!
la

R° va cac gbe R —R!? va R* — R ¢6

RP Rd

R® , R®
nghia nhu dugce x4c dinh theo diém 1.
21. Phuong phap theo diém 20, trong d6 trong cdng thirc chung (1)
gbcR7 1a R® hodc

RY RY

Ra‘ Re‘
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gbc R3 1a R® hoic
Rb' Rd
R? R®
gbc R? 1a RS
RP RY
R? R®
gbcR7 14

va goc R¥ 1a

22. Phuong phép theo diém bt ky trong sb cac diém tir diém 15 dén diém 19, trong d6 it
nhat mot chat danh ddu héa hoc c6 cong thirc chung (II) va trong cdng thirc chung (II), m
trong s6 n lién két d6i ~CR13=CR— thé hién héa hoc 14p thé Z va n-m trong sé n lién két
d6i —CR13=CR!— thé hién héa hoc 1ap thé E, trong d6 m 1a s6 nguyén bao gbm gitta 0 va
6 va m<n.

23. Phuong phép theo diém 22, trong d6 m 1 0.

24. Phuong phép theo diém bét k¥ trong s6 céc diém tir diém 15 dén diém 19, trong do it
nhét mot cht danh ddu héa hoc 12 hop chit ¢6 cong thie chung (III)

NR25R26

R31 R27
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(1)

trong dé

cac phdn tr thé R®»® va R» doc 1ap v6i nhau dugc chon tur
Ci-Ce-alkyl, hodc theo cach khac cac phan tir thé R?® va R?® két hop v6i nhau tao thanh
gbc —(CHy)p—, v6ip 1a s6 nguyén bao gdm gita 2 va 6;

cac gbec R? va R?® doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhom gdm ¢6 hydro, Ci-Ce.
alkyl, -NR32R33 va -NR*R*, trong d6

cic phdn tor thé R va R doc 1ap voi nhau duge chon tur
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khac cac phan tir thé R*? va R* két hop v6i nhau tao thanh
g6c ~(CHa)p1—, v6i pl 1a s6 nguyén bao gdm giita 2 va 6, va

cic phan todr thé R* va R* doc l4p v6i nhau dugc chon tir
C1-Cs-alkyl, hodc theo cach khac céc phan tir thé R3* va R¥ két hop véi nhau tao thanh
gbc —(CH2)po—, v6i p2 12 s6 nguyén bao gbm giita 2 va 6; va

trong do

I. cac gbe R?, R3® va R3! @oc 1ap véi nhau dugce chon tir nhém gbm c6 hydro,
C1-Cg-alkyl, -NR3¥R37, -NR3R* va -NR*’R*!; hoac

J. gbc  R¥®  duwoc chon tr nhém  gdm  c¢6  hydro,
C1-Ce-alkyl va —-NR3RY, va cac gbc R va R két hop v6i nhau tao v6i vong thom gin
k& thanh vong thom 6 canh, duoc th tiy y béi  nhém
~NR3®R3?; hoic

K. gbc R¥* dugc chon tr  nhom gbm  ¢6  hydro,
C1-Ce-alkyl va —-NR3RY, va cac gbc R? va R¥ két hop v6i nhau tao v6i vong thom gin
k& thanh vong thom 6 canh, duoc th tuiy y béi nhém
_NR3$R%:

trong do

cic phin tr thé R%* va R¥ doc 1ap v6i nhau dugc chon tur
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khac cc phan tir thé R¥ va R¥ két hop v6i nhau tao thanh
gbc —~(CHa)p3—, v6i p3 14 s6 nguyén bao gbm gitta 2 va 6,

cic phin tr thé R¥® va R¥ doc lap v6i nhau dugc chon tur
C1-Cs-alkyl, hodc theo cach khac cac phdn tir thé R*® va R két hop v6i nhau tao thanh

gbc «(CHy)ps—, v6i p4 12 sd nguyén bao gom giita 2 va 6, va
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cic phin tr thé R* va RY doc l4p v6i nhau dugc chon tir
C1-Ce-alkyl, hodic theo cach khéc cac phan tir thé R* va R* két hop voi nhau tao thanh
gbc —(CHa)ps—, v6i p5 1a sd nguyén bao gbdm giita 2 va 6.
25. Phuong phép theo diém bt ky trong sd cac diém tir diém 15 dén diém 19 va diém 24,

trong d6 it nhat mot chét danh diu hoa hoc 12 hop chét ¢ cong thirc chung (I11-a)

N R25R26
R31 R27
R30 R28
NR36R37
(I1I-a)

trong do

céc gbe RY va R2 doc 1ap vdi nhau duge chon tir nhém gdm ¢ hydro va Ci-Ce.
alkyl;

cac gbe R va R3! doc 1ap v6i nhau duge chon tir nhom gbm c¢6 hydro va C;-Ce-
alkyl, hodc cac gbe R va R3! két hop vé6i nhau tao v6i vong thom gan ké thanh vong
thom 6 canh, dugc thé tiy y boi nhém ~NR3R¥;

cic phadn tr thé R>» va R?» doc l&p v6i nhau duge chon tur
C1-Ce-alkyl, hodc theo cach khac cac phan tir thé R? va R% két hop v6i nhau tao thanh
gbe —~(CHa2)p—, v6ip 1a s6 nguyén bao gdm giita 2 va 6;

cic phin tr thé R¥* va R doc l4p v6éi nhau dugc chon tir
C1-Ce-alkyl, hodc theo céch khac céc phan tir thé R* va R¥ két hop v6i nhau tao thanh
gbc ~(CH2)p3—, v6i p3 1a sd nguyén bao gdm gitta 2 va 6; va

caic phin tr thé R¥® va R¥ doc l4p v6éi nhau dugc chon tir
C1-Cg-alkyl, hodc theo céch khac céc phin tir thé R* va R¥ két hop v6i nhau tao thanh
g6c ~(CHa)ps—, v6i p4 12 sé nguyén bao gdm gitta 2 va 6.
26. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac diém tir diém 15 dén diém 19, trong d6 it
nhit mot chit danh ddu hoa hoc 1a hop chat c6 cong thire chung (IV)
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(o) R42
R47 R43
R46 R44
R45
(V)

trong do

L. gbc R® duge chon tir Ci-Ca-alkyl; cac gbe R¥, R*, R* va R*7 doc 14p voi
nhau duoc chon tir nhém gdm c6 hydro, Ci-Cs-alkyl, Ci-Cs-alkyloxy; va gbe R* duoc
chon tir nhém gdém cé hydro, C1-Cs-alkyl, Ci-Cs-alkyloxy, phenyl theo tiy chon dugc thé
bdi mot hodc nhidu nhém duoce chon tir Ci-Cy-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy, va biphenyl theo
tuy chon duogc thé bdi mot hodc nhiéu nhém duge chon tr Ci-Cs-alkyl va Ci-Cs-
alkyloxy; hodc

M.  gbc R dugc chon tir Ci-Cys-alkyl; céc gbe R* va R* tao véi cac nguyén tir
cacbon gan ké vong thom thanh vong thom 6 canh hodc vong thom hai vong 10 canh,
theo tuy chon dugc thé boi mot hodc nhidu nhém duoc chon tir Ci-Cs-alkyl va Ci-Cs-
alkyloxy; va céc phan tir thé R* - R¥ doc 1ap v6i nhau duge chon tlr nhom gdm co
hydro, Ci-C4-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy; hodc

N.  gbc R* dugce chon tir Ci-Cs-alkyl; cac goe R* va R* tao véi cac nguyén tir
cacbon gin ké cta vong thom thanh vong thom 6 canh hodc vong thom hai vong 10
canh, theo tuy chon dugc thé bdi mét hodc nhiéu nhém dugce chon tir Ci-Cs-alkyl va Ci-
Cs-alkyloxy; va cac phan tir thé R*, R* va R*7 doc lap v6i nhau duoc chon tir nhém gdm
c6 hydro, Ci-Cy-alkyl va C;1-Cq-alkyloxy; hodc

0.  gbc R* duge chon tir Ci-Cy-alkyl; cdc gbe R* va R* tao v6i cac nguyén tir
cacbon g?m ké cta vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tity chon dugc thé boi mot
hoiic nhidu nhém duge chon tir C1-Ca-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy; cac gbe R* va R¥ tao véi
cac nguyén tir cacbon gin k& clia vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tily chon
duge thé bdi mot hodc nhidu nhém dugc chon tir Ci-Cs-alkyl va C1-Ca-alkyloxy; va goe
R* duoc chon tir nhém gdm c6 hydro, C1-Cs-alkyl va C1-Cs-alkyloxy; hodc

P.  gbc R* duoc chon tir C1-Cy-alkyl; cac gbe R* va R*tao vdi cac nguyén tir

cacbon gén ké cua vong thom thanh vong thom 6 canh, theo tiy chon dugc thé boi mot
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hoiic nhidu nhém dugc chon tir C1-Ca-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy; cac goc R* va R* tao vé6i
cac nguyén tir cacbon gan k& ciia vong thom thanh vong thom 6 canh, theo thy chon
dugc thé boi mot hodc nhiéu nhém duoc chon tir Ci-Cs-alkyl va Ci-Cy-alkyloxy; va gbe
R* duogc chon tir nthém gdm c6 hydro, Ci-Cs-alkyl va Ci-Cs-alkyloxy.
27. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac diém tir diém 15 dén didm 19 va diém 26,
trong do6 it nhét mot chit danh ddu hoa hoc 1a hop chét c6 cong thirc chung (IV-a)

R56 OR%2 R48

R55 R49

R54 R50

R53 OR52 R51
(IV-a)

trong do

cac gbe R* va R3? @oc 1ap vé6i nhau dugce chon tir Ci-Ca-alkyl;

cac gbc R* - R5!va R3 - R3® doc 1ap v6i nhau dugc chon tir nhém gdm c6 hydro
va C1-Cy-alkyl.
28. Phwong phap theo diém bét ky trong s cic diém tir diém 15 dén diém 27, trong @6
hydrocacbon dau mé dugc chon tur: dAu tho, du boi tron, dau khoéng, dau phanh, xédng,

nhién liéu diezen, dau héa, nhién liéu phan lyc, dau dot 16 va dau nhién li€u ndng.
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