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Linh vire k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cdp dén thudc nhudm axit mai, quy trinh di€u ché chung va viéc str

dung chiing d¢ nhudém cac chat nén hitu co.

Tinh trang k¥ thuit ciia sang ché

Céc thudc nhuom axit da dugce bict dén va cac thudc nhudm c6 thanh phan cau

noi cling da dugce biet dén. Tuy nhién, van con nhu cau v€ thudc nhudm axit c6 cac dic

tinh cai tién.

Bing sang ché My s6 US4143034 boc 16 thubc nhudm phenylpyrazolon azo

thuéc nhom thude nhudm bazo.
Ban chit k§ thuit ciia sing ché

Sang ché dé xuat hop chét ¢ cong thie (I)

R7 R7
R6 B RS
N _N
N7 ] >N N“ \ Ny )
RS N R® R® 1 RS
OH HO
R R?
R4 R4
s R? R2 R3

trong do:
R! 12 H, nhém sulpho, hodc halogen,
R? 14 H, hodc nhém sulpho,
R? 12 H, nhém sulpho, hodc halogen,

R*1a H, nhém sulpho, hoic halogen,

R’ 1a H, nhém C; dén Cs alkyl duoc thé hodc nhém Ci dén Cs alkyl khong duoc

thé hoic halogen,

R® 13 nhém C; dén C4 alkyl, nhém carboxy hodc nhém carbo C; dén Cs alkoxy,
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R’ 1a H, nhém sulpho, nhém C; dn C4 alkyl dwoc thé hoic nhém C; dén Cy
alkyl khong duoc thé, nhém C; dén Cs alkoxy dugc thé hodc nhém C; dén Cs alkoxy
khéng dugc thé,

R®1a H, nhém C; dén C4 alkyl duoc thé hoac nhém C; dén Cq alkyl khong duoc
thé, nhém C; dén C4 alkoxy duge thé hodc nhém C; dén Cq alkoxy khong duoc thé,

B 1a nhém c6 cong thurec —SO;-, -NH-CO-NH-, -CR°R!’-, trong d¢6;

R’1a H, hodc nhém C1 dén Co alkyl khong dugc thé hodc nhém C; dén Cy alkyl
duoc thé, trong do phﬁn ttr thé cia nhém C; dén Cy alkyl dugc thé duoc chon tir cac

phén tir thé sau ~OH, -O(C; dén Cs-alkyl), -SOsH, -COOH, -NH(C; dén Cs-alkyl),

R'* 14 nhém C; dén Co alkyl khong duoc thé hoic nhém C; dén Cy alkyl duogc
thé, trong d6 cac phan tir thé cia nhém C; dén Cs alkyl dugc thé duogc chon tir cac
phéan tir thé sau -OH, -O(Ci dén Cs-alkyl), -SOsH, -COOH, -NH(C; dén Cs-alkyl),
hodc nhém aryl dugc thé hodc R° 1a nhém aryl khong duge thé véi didu kién 13 R7
khong phai 1a H.

M5 ta chi tiét sang ché

Tot hon néu, tong s6 nguyén tir cacbon ciia ca R? va R!° it nhat 12 4 nguyén tir
cacbon, ot hon nita néu s§ nguyén tir cacbon cua ca R® va R1 it nhét 1a 5 nguyén ti
cacbon. Tét hon nita 13 tdng sé nguyén tir cacbon cua ca R® va R'° 13 5 hodc 6 hodc 7

hodc 8 hodc 9 nguyén tir cacbon.

Hop chit ¢ cong thuc (I) wu tién mang it nhat mot phén tir thé anion, wu tién
mang 1 hozc 2 hoic 3 phn tir thé anion, trong d6 hai phan tir thé anion dugc dic biét
vu tién. Uu tién it nhdt mot phan tir thé anion 13 mot phn cua cac phan tir thé R!, R?,
R?, R*, hodc R® hogc it nhat mot phan tir thé anion duge chon tir R1, R2, R, R*, hodc
R’. Diéu ndy c6 nghia la uu tién R®, R7, R8, R®, hodc R'* khong phai 1a -SOsH, RS, R7,
R®, R, hodc R!° ciing khong mang bét ¢t nhém SOsH nao. Trong hop chét rat duoc wu
tién theo cong thire (I), R® 1a nhém metyl.

It nh4t mot phan tir thé anion trong hop chit c6 cong thirc (I) wu tién duge bé tri
trong mot trong s6 cac phan tir thé R! va/hodc R3, tdt hon nita 12 14, it nhat mot phan tir

thé anion dugc bd tri trong mdt trong cac phan tir thé R2.
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Céc phan tir thé anion t&t hon 13 cic nhém carboxyl va/hodc sulpho, va cac
nhém sulpho dugc déc biét vu tién.

Phan tir thé wu tién cua cadc nhém C; dén Cs alkyl duogc thé duoc chon tir cac
phén tir thé sau -OH, -O(C; dén C4 - Alkyl), -SO;H, -COOH, -NH(C) dén Cy - alkyl).
Phan tir thé duge wu tién hon cia nhém C; dén Cq4 alkyl dugc thé dugc chon tir cac
phén tir thé sau -OH, -O(C; dén Cs - alkyl), -SOsH, -COOH, -NH(C; dén Cy - alkyl).
Céc nhém alkyl 13 mach thing hodc phan nhanh. C4c nhém alkyl duoc wu tién nhat 14
metyl, etyl, propyl, iso-propyl, butyl, iso-butyl (2-metylpropyl), pentyl, iso-pentyl (3-
metylbutyl, hexyl, heptyl, octyl, hodc nonyl.

Phn tir thé vu tién ctia nhém C; dén C4 alkoxy dugc thé duoc chon tir cac phén
tir thé sau -OH, -O(C; dén C4 - alkyl), -SOsH, -COOH, -NH(C; dén C; - alkyl). Nhém
alkoxy 13 mach thing hodc phan nhéanh.

Phén tir thé wu tién cia nhém aryl dugc thé duoc chon tir cac phﬁn ttr thé sau -
OH, -O(C; dén Cs - alkyl), -SO3H, nhém C; dén C4 alkyl dugc thé, nhém alkyl khéng
duoc thé, nhém C; dén C4 alkoxy dugc thé va nhém C; dén Cq alkoxy khong duge thé.
Nhoém aryl tét hon 14 nhém phenyl. Ut tién nhém aryl khong duoc thé thém hoidc dugce
thé bang nhém metyl.

Trong hop chét ¢6 cong thire (I) tét hon 1a:

R!1a clo,

R? 1a H hodc nhém sulpho,

R3 12 H hodc nhom sulpho,

R*1a nhém sulpho hoic clo,

R> 14 H, metyl hoic clo,

R® 12 nhém C; dén Cs alkyl, -COOCH;, -COOCH,CH3,

R7 1a H, nhém sulpho, nhém C; dén Cs alkyl duogc thé hodc nhém Ci dén Cs
alkyl khong dugc thé, nhém C; dén Cs4 alkoxy dugc thé hoic nhém C; dén Cq alkoxy
khéng duoc thé,

R®1a H, nhém C; dén Cs alkyl duoc thé hoic nhém C; dén Cs alkyl khong duge
thé, nhém C; dén C4 alkoxy dugc thé hodc nhém C; dén C4 alkoxy khong duoc thé,
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B 1a nhém c6 cong thirc -SO»-, -NH-CO-NH-, -CR°R°-, trong d6

R°1a H, hoic nhém C; dén Co alkyl khong duoc thé, vu tién H hodc -CHs,

R!° 13 nhém C; dn Cy alkyl duoc thé, trong d6 cac phan tir thé cta cac nhém Ci
dén C4 alkyl dugc thé dugc chon tir cac phan tir thé sau -OH, -O(C; dén Cs-alkyl), -
SOs3H, -COOH, -NH(C; dén Cs-alkyl), hoic nhém C; dén Co alkyl khong duge thé,
hoic nhém aryl dugc thé hodc R!® 1a nhém aryl khong dugc thé véi diéu kien 1a R7
khong phai 1a H.

Trong hop chét ¢ cong thirc chung (I) t6t hon nita 1a:

R! 1a clo,

R? 14 H hodc nhém sulpho,

R? 1a H hodc nhém sulpho,

R* 14 nhém sulpho hoic clo,

R°1aH,

R® 14 nhém metyl hoic etyl, -COOCH3, -COOCH,CHj,

R7 1a H, nhém sulpho, nhém C; dén C alkyl duoc thé hoic nhém Ci dén C,
alkyl khong dugc thé, nhém Ci dén C» alkoxy dugc thé hodc nhém C; dén Cs alkoxy
khéng dugc thé,

R®1a H, nhém C; dén C; alkyl dugc thé hoic nhém C; dén C; alkyl khong dugce
thé, nhém C; dén C, alkoxy dugc thé hodc nhém C; dn C, alkoxy khong dugc thé,

B 1a nhém c¢6 cong thirc -SO,-, -NH-CO-NH-, -CRR!’-, trong d6

R°1a H, nhém C; dén Cy alkyl khong duoc thé, tdt hon 12 H hodc -CHs,

R'° 13 nhém C; dén Cy alkyl duoc thé, trong d6 phan tir thé cua nhém C; dén Cs
alkyl dugc thé dugc chon tir cac phan tir thé sau -OH, -O(C; dén Cs-alkyl), -SOsH, -
COOH, -NH(C; dn Cs-alkyl), hoic nhém C; dén Co alkyl khong duoc thé, hoic nhém
aryl dugc thé hoic R'° 1a nhom aryl khong duoc thé véi didu kién 1a R7 khong phai 1a
H.

Trong hop chét c6 cong thirc chung (I) tét hon nita 1a:

R! 1a clo,
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R%?1a H,

R3 12 H hodc nhém sulpho,

R* 14 nhém sulpho hoic clo,

R°1aH,

RS 12 nhém metyl,

R7 13 H, nhém sulpho, nhém C; dén C, alkyl duoc thé hodc nhém C; dén C,

alkyl khong dugc thé, nhém Ci dén C, alkoxy duge thé hodc nhém C; dén Cs alkoxy
- khong duogc thé,

R®1a H, nhém C; dén C; alkyl dugc thé hoic nhém C; dén C, alkyl khong dwoc
thé, nhém C1 dén C; alkoxy duoc thé hodc nhém C; dén C, alkoxy khong dugc thé,

B 1a nhém c6 cong thirc -SO;-, -NH-CO-NH-, -CR°R-, trong dé gbc -CRR!°-
t6t hon 14 thanh phan cu nbi, trong d6

R°1a H,

R!° 13 nhém C; dén Cy alkyl dugc thé, trong d6 phan tir thé ciia nhém C; dén Cy
alkyl dugc thé dugc chon tir cac phén tir thé sau -OH, -O(C; dén Cs-alkyl), -SOsH, -
COOH, -NH(C; dn Cs-alkyl), hodc nhém C; dén Cs alkyl khong duge thé, hogc nhém
aryl dugc thé hoic R' 13 nhém aryl khéng dugc thé vai didu kién 13 R7 khong phai 1a
H.

Nhém R t6t hon 14 nhém C; dén Cs alkyl khong duge thé, tt hon 1a -CHs, -
(CH2CH(CH3s)2), -(CH(CH2CH3)2) hodc -C(CH2CH3)(CH2CH2CH2CH3)- hodc nhom
phenyl khong dugc thé hodc R'° 1a phenyl dugc thé t6t hon 14 nhém para-tolyl. Nhém
R? t6t hon 1a H.

Hop chat c6 cong thire (I) wu tién c6 cong thic (I7)
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R7 R?
RS B R6
-~ N t
N N\\N N* \ AN )
RS \N { Rs 2B N/ R5
OH HO
1 Rt
Ré— R R¢
R? R2 R3

trong d6 cac phan tir thé c6 nghia nhu da néu & trén.

Sang ché ciing dé xuét quy trinh diéu ché hop chét c6 cong thirc (I). Hop chit
c¢6 cong thie (I) theo sang ché c6 thé duoc diéu ché duéi cac diéu kién thong thuong

trong quy trinh diéu ché thong thuong.
Trong c4c quy trinh nay, ca hai nhém chirc amin ctia hop chit c¢6 cong thire (II)

R7 R7

H,N NH,
Re R8
ma da dugc biét trong tai liéu duge diazo hoa thong thuong va dugc gén hoan toan vao

hai nhém chire twong duwong ctia hop chit ¢ cong thie (III)

R4

R?
trong d6 mdi phan tir thé nhu da dugc xéc dinh & trén.

Trong c4c quy trinh nay, diamin cu thé duoc lam lanh dén nhiét do tir 0-10°C

hodc wu tién dén nhiét do tixr 0-5°C va duoc diazo hoa bﬁng cach bd sung axit
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nitrosylsulphuric hodc natri nitrit. Sau d6, diamin da bis-diazo hoa dugc phan tmg vdi

hop chét (II1), t&t hon 14 trong dung dich chtra nude.

Thubc nhudm c6 cong thire (I) c6 thé dugc tach ra khoi moi trudng phan Gng
bang cac quy trinh théng thudong, vi du bang cach tach bing mubi véi mudi kim loai

kiém, dugc loc va lam kho, néu pht hop dudi ap suét giam va nhiét dd duogc tang.

Phu thudc vao diéu kién phan g va/hoic diéu kién tach, c6 thé thu dugc thude
nhudm cé cong thic (I) 1a axit tu do, mubi hodc mubi hdn hop chira, vi du, mét hodc
nhiéu cation dugc chon tir ion kim loai kiém, vi du ion natri, hodc ion amoni hodc
cation alkylamoni, vi du cation mono-, di- hodc trimetyl- hodc -etylamoni. Thubc
nhudm cé thé bi bién ddi bang cac k§ thuat thong thudng tir axit tu do thanh muébi
hodc thanh mudi hdn hgp hoic nguoc lai hodc tir dang mudi nay thanh dang mubi
khac. Néu mubn, thudc nhudm co thé duoc tinh sach thém b?mg cach loc hai 1an, trong
do6 truong hgp mubi khong mong mubn hodc san phim phu téng hop bi tach ra khoi

thudc nhudém anion tho.

Viéc loai bé mubi khéng mong mubn va san pham phu téng hop ra va loai bo
mot phan nude ra khoi dung dich thue nhudm thd duge thyuc hién qua mang ban thim
bang cach gy ra ap luc, do d6 thu dugc thubc nhudém & dang dung dich khong chtra
mudi khong mong mubn va san phdm phu téng hop va néu can & dang vat thé ran theo

cach thong thuong.

Thubc nhudém c6 cong thirc (I) va mudi cua ching dic biét pht hop dé nhuém
hoc in vat liéu s¢i chira polyamit tw nhién hozc tdng hop tir mau vang sang béng vang
hoi luc. Thudc nhudm c6 cong thirc (I) va mudi cta ching pht hop dé san xut muc in
phun va d str dung muyc in phun dé in vét liéu soi chira polyamit tu nhién hoic tong

hop hoic xenluloza (vi du gidy).

Do d6 sang ché d& xuét tir khia canh khac dé sir dung thudc nhudém c6 cong
thirc (I), mudi va hén hop cua chung dé nhudm va/hodc in vat lidu soi chira polyamit
tu nhién hoic tong hop. Khia canh khéc 13 sy san xuit ra muc in phun va sy st dung
ching dé in vat lidu Sqi chira polyamit tu nhién hozc tong hop.

Viéc nhuom duoc thuc hién béng quy trinh da biét, vi du xem quy trinh nhudm
da duoc md ta trong Ullmanns Encyklopadie der technischen Chemie, xuét ban 1an tht
4, 1982, tap 22, trang 658-673 hodc trong sach cia M. Peter va H. K. Rouette,
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Grundlagen der Textilveredlung, xuit ban 1an thir 13, 1989, trang 535-556 va 566-574.
Ul tién nhudm trong quy trinh xa & nhiét d6 tir 30°C dén 140°C, tbt hon nita 1 tir 80°C
dén 120°C va con 6t hon nita 13 & nhiét do tir 80°C dén 100°C, va & dung ty nhudm
nam trong khoang tir 3:1 dén 40:1.

Chat nén d€ nhudm c6 the cé mat, vi du, & dang soi, vai dét, vai dugc tét dang
that nat hodc thdm. Tham chi ¢ thé thuc hién viéc nhudém hoan toan trén chat nén
mong, vi du len cta clru non, len casomia, 16ng len anpaca va vai ni angora. Thudc

nhudm theo sdng ché déc bi¢t hitu dung dé€ nhuém soi denier min (vi soi).

Thudc nhudm theo sang ché va mubi cua ching rat tvong hop véi thudc nhudm
axit da biét. Do d6, thudc nhudm cé cong thirc (I), mudi va hdn hop ctia chiing ¢6 thé
dugc ding mot minh trong quy trinh nhuém hodc in hozc néu khong thi duge ding
lam thanh phan trong t6 hop ché phim thuéc nhudm hodc in béng cung véi cac thube
nhudém axit khac cing loai, nghia 13 véi thudc nhudém axit ma c6 dic tinh nhudm c6
thé so sanh, vi du nhu dic tinh bén mau va tbc do xa tir bé dung dich nhudém dén chét
nén. Thudc nhudém theo sang ché c6 thé dugc su dung cu thé cung véi cac thube
nhudm x4c dinh khdc ¢6 nhém mang mau pht hop. Ty 1& thudc nhudém trong t hop

ché pham nhudm hodc in béng dugc dua ra dua trén mau sic thu duge.

Thubc nhuém méi c6 cong thire (I); nhu dd néu & trén, rat phu hop dé nhudém
polyamit tw nhién va téng hop, nghia 14 len, to va toan bd cac dang ni 16ng, trong mdi
thubc nhudm nay, c6 dugc sy nhuom co dd bén mau cao, cu thé 13 bén mau véi anh
séng t6t va bén mau véi do dm t6t (giat, @6 md hoi kiém). Thube nhudm c6 cong thire
(I) va mudi ctia chiing ¢6 toc d6 xa cao. Kha niang cta thubc nhudm co cong thire (1)
va mudi ctia chiing dwoc tao thanh ciing rat tot. Sy nhudm theo tong mau trén chit nén
xé4c dinh c¢6 chit luong dang chu y. Hon nita, toan bd cac qua trinh nhudém déu c6 mau
khong d6i duéi anh sang nhén tao. Hon nita, d6 bén mau khi chung hip va dun s6i déu

tot.

Uu diém quyét dinh cta thubc nhuém méi 1a chung khong chtra kim loai va tao
ra sy nhudm rat déu.

Hop chit theo sang ché c6 thé dugc dung lam mot thude nhudm riéng 1¢ hoac
néu khéng thi, do tinh tuong hop tét cua ching, 1am yéu té két hop véi thube nhudm

khac cung loai ¢6 ddc tinh nhudm c¢6 the so sanh dugc, vi du vé do bén mau chung, chi
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sO x4, v.v.. Viéc nhudm bong két hop c6 dd bén mau tuong tu véi nhudm bang tung

thuoc nhudm riéng 1€.

Thudc nhudm theo sang ché c6 cong thire (I) ¢ thé ciing duoc dung 1am thanh
phén mau vang trong su nhudm hodc in ba mau. Sy nhudém hodc in ba mau co thé st
dung tit ca cac quy trinh nhudém va in thong thudng va di duoc biét d&én, vi du nhu

quy trinh lién tyuc, quy trinh x4, quy trinh nhudm sti bot va quy trinh in phun.

Ché pham chira cac thanh phan thudc nhudém riéng 1¢ trong hdn hop thude
nhudm ba mau dugc dung trong quy trinh theo sang ché phu thudc vao mau sic mong
mudn. Vi du mau nau wu tién sit dung tir 20% dén 40% trong lugng cia thanh phén
mau vang, tr 40% dén 60% trong lugng cta thanh ph?m mau da cam hodc mau do theo

sang ché va tir 10% dén 20% trong lugng cta thanh phan mau xanh.

Thanh phan mau vang, nhu di mé ta & trén, c6 thé gdm c6 mot thanh phin
riéng 1& hodc hdn hop cac thanh phan riéng 1é mau da cam khac nhau c6 cong thirc ().
Ul tién dé xuét t6 hop hai va ba thanh phan.

Thanh phan mau d6 va/hodc xanh dugc ddc biét wu tién 1an luot duge mo ta
trong cong bd qudc té s6 W02002/46318 hoic W0O99/51681.

Vi du thye hién sang ché

Trong cac vi du sau, trong lugng dugc thé hién béng phén va phﬁn tram va nhiét
d6 dugc thé hién bang do Celsius.
Vidul

29,6 phan (0,1mol) 11-bis-(4-aminophenyl)-2-etyl-hexan duoc tao hai nhom
diazo theo cac phuong phap da biét v6i 13,8 phan (0,2mol) natri nitrit & nhiét do tir
0°C dén 5°C trong 200 phan nudc va 60 phan axit clohydric (khoang 30%). Thém 64,6
phan (0,2mol) hop chét c6 cong thirc

HC
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hoa tan trong 350 phan nudc vao dung dich di duogc tao hai nhom diazo lanh cung
trong thoi gian 30 phut. Bang cach thém dung dich NaOH 30% vao, dat duoc pH = 5-

5,5 dé tao ra thuoc nhudm cé cong thirc:

cl
HO,S SOH

Thuoc nhuom co6 thé dugc tach ra bang cach tach bing mudi v6i natri clorua,
dugc loc ra va dugc lam khé ¢ nhiét 4o 50°C duéi ap suat giam. Thudc nhudm len va
cu thé 1a soi polyamit mau béng vang ma thé hién dac tinh bén mau véi anh sang va do

4m rat t6t (lamda(max) (Amax ) = 460nm).
Céc vi du tir 2-46

Bang 1 dudi day gdm c6 cac thudc nhudm c6 thé duoc diéu ché tuong tu véi
phuong phap duge mo ta trong vi du 1 bang cach str dung vat liéu ban dau twong ung.
Céc thudc nhudm nay tao ra sy nhudm mau vang c6 do bén mau véi 4nh sang va do
am rét tot trén soi polyamit va len. A max (lamda max) dugc thé hién bang nm (nano

met; dugc do trong dung dich axit axetic 1%).

Béng 1:

D

Vi dlal D A ;\-max [nm]

A.C
B!

e

2 ‘\j,/]\ T . %\/’;\J\ ,,f‘:_\\\ J,S(}ﬁ[—i 463
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3 468
4 466
5 467
6 470
7 476
8 475
9 472
10 472
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11 473
12 465
13 461
14 461
15 463
16 472
17 471
18 465
19 468
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469

477

463

HOOQC
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HOOC

OCH,

OCH,
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22

23

24

25

26

27

28
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29 476
30 467
31 465
32 470
33 465
34 466
35 460
36 471
37 458

-15-




21144

=N
- §
38 ' \,éNDf,sozH 473
. |
HO
H.C
=N
39 TN SOH 471
HO
o
.G
)~
40 T :: SOH | 464
4l NN GINT N NN 465
LGS Y
0" © L
i = l = i — s
42 - g T ’F\j'; * ”’é‘r;d ¥ 464
s :
Hin{;
. =R
y
43 - p ~s NN 465
7 '
0" o HO o
H H " J;
HO,S. N\rm o -SOH 'tr%
44 v D | f" - ’\; N' 457
HO
AL
HOGS . e SOH =N
45 I; u —\A /ﬁ 460
| 4 1
H.C
=N
46 LR N % SC‘QH

-16-




21144

Vidu st dung A

Bé thubc nhudm & nhiét do 40°C, chira 2000 phﬁn nudc, 1 phén chét 1am déu
mau c6 hoat tinh cation yéu chira amit cua axit béo aminopropyl dugc etoxyl hoa va cé
ai luc v6i thude nhudm, 0,25 phén thudc nhudm trong vi du didu ché 1 va diéu chinh
dén pH = 5 véi tir 1 dén 2 phén axit axetic 40% dugc dua vao cing véi 100 phan soi
nylon-6. Sau thdi gian 10 phit & nhiét d6 40°C, bé thubc nhudém dugce gia nhiét dén
nhiét d6 98°C & téc dd 1°C trong thoi gian mdt phut va sau d6 ding lai & diém soi
trong thdi gian tir 45-60 phut. Sau d6 né duge 1am ngudi xudng con 70°C trong thoi
gian 15 phut. Sgi nhuém dugce léy ra khoi bé thudc nhudm, duoc rira voi nude néng va
sau d6 v6i nude lanh va duoc 1am kho. Két qua thu dugce sy nhudm vang soi polyamit
c6 d6 bén v6i anh sang va d6 4m tot.

Vi du st dung B

Bé thudc nhuém & nhiét do 40°C, chira 2000 phan nude, 1 phin chit lam déu
mau ¢ hoat tinh cation yéu chira amit cia axit béo aminopropyl dugc etoxyl hoé va cd
&i lyc v6i thude nhudém, 0,3 phan thubc nhudm trong vi du didu ché 1 va didu chinh
dén pH = 5,5 bang tir 1 dén 2 phin axit axetic 40% dugc dwa vao cing véi 100 phan
soi nylon-6, 6. Sau thoi gian 10 phut & nhiét 6 40°C, bé thudc nhudm duge gia nhiét
dén nhiét d6 120°C & téc do 1,5°C trong thoi gian mot phit va sau d6 gitt & nhiét do
nay trong thoi gian tir 15 dén 25 phut Sau d6 né dwoc 1am ngudi xudng nhiét do con
70°C trong thoi gian 25 phut. Soi nhuém duge 14y ra khoi bé thube nhudm, duge ria
v6i nude nong va sau d6 voi nude lanh va dugce lam kho. Két qué thu dugc sy nhudém

polyamit mau vang & mirc cao va c6 do bén mau vdi anh sang va do am tot.
Vi du st dung C

Bé thudc nhudm & nhiét o 40°C, chira 4000 phan nudc, 1 phin chat lam déu
mau ludng tinh yéu chira amit cta axit béo dugc suphat hod, etoxyl hod va c6 &i luc
voi thude nhuom, 0,4 phén thudc nhudm trong vi du diéu ché 1 va diéu chinh dén pH =
5 bang tir 1 d&én 2 phan axit axetic 40% duoc dua vao cing véi 100 phan soi len. Sau
thoi gian 10 phat ¢ nhiét do 40°C, bé thude nhudm dugc gia nhi¢t dén diém soi ¢ tdc
d6 1°C trong thoi gian mdt phut va sau d6 gitr & diém sbi trong thoi gian tir 40 dén 60
phut. Sau d6 n6 duge 1am nguodi xudng nhiét dd con 70°C trong thoi gian 20 phit. Soi

nhudom dugc 1ay ra khoi bé thudc nhudm, dugc rira véi nude nong va sau dé voi nudc
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lanh va duoc lam khé. Két qua thu duge sy nhuém len mau vang c¢6 do bén mau véi

4anh sang va do am tot.
Vi du str dung D

100 phéan vat liéu nylon-6 kiéu dét dugc don thém phin chét 1éng c6 nhiét do
50°C chira

40 phén thubc nhuém trong vi du diéu ché 1,

100 phan ure,

20 phan chat hoa tan khong dién ly chira butyldiglycol,
tir 15 dén 20 phén axit axetic (dé diéu chinh pH dén 4),

10 phan chat lam diéu mau cé hoat tinh cation yéu chira amit cua axit béo

aminopropyl duoc etoxyl hod va cé ai luc v6i thude nhudm, va
tir 810-815 phan nudc (dé dat &én 1000 phan chit 16ng don).

Vi vay vit liéu tham dugc cudn lai va dugc dé ¢ budng hoi dudi diéu kién hoi
nudc bdo hoa ¢ nhiét do tir 85-98°C trong thoi gian tir 3-6 gid d€ him mau. Sau d6 vt
liéu nhuém duoc rira véi nude noéng va nude lanh va duge lam kho. Két qua thu duoc

manh nylon nhudm vang & mtrc cao va c6 9 bén véi anh sang va do am tot.
Vidy st dung E

Vit liéu coc van dugce cat dé dét chira nylon-6 va cé soi tong hop duoc don

phén 16ng ngung trong 1000 phan
1 phén thubc nhuém trong vi du diéu ché 1
4 phan chét ¢6 dic c6 trén thi treong chira ete cua bdt carob
2 phan san phdm cong etylen oxit khong dién ly chira alkylphenol bac cao
1 phin axit axetic 60%.
Sau d6 duoc in voi hd bot trong 1000 phan chira cac thanh phan sau:
20 phan alkylamin béo b alkoxy ho4 c6 sin trén thi truong (san phim thay thé)

20 pha“m chét co dic c6 sén trén thi truong chira ete ctia bot carob.
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Vat liéu in duge cdn mau trong thoi gian 6 phut trong hoi nude bao hoa & nhiét
dd 100°C, dugc rira va 1am kho. Két qua thu duoc vat liéu duoc nhudm déu mau cé
hoa vin mau vang va trang.
Vi du st dung F

Bé thudc nhuém & nhiét do 40°C chira 2000 phin nuée, 1 phin chét lam déu
mau c6 hoat tinh cation yéu ma chira amit cua axit béo aminopropyl bi etoxyl hoa va
c6 4i luc vé6i thude nhudm, 1,5 phén thuéc nhudm trong vi du 1, 0,2 phan thuc nhudém

do trong vi du diéu ché 8 ciia cong bd don sang ché W02002/46318:
\©\N ,J‘»\©\
O \N
HO,S \ /k ,{CH )1 CH,

va 0,5 phan thudc nhudém xanh trong vi du diéu ché 46 trong cong bd don sang ché
W099/51681 va bang sang ché EP1066340 B1 :

HOESS

Ci

dugc diéu chinh d&én pH = 5 bang cach cho vao tir 1 dén 2 phan axit axetic 40% cung
v6i 100 phan vai dét nylon-6,6. Sau thoi gian 10 phut & nhiét do 40°C, bé thubc nhudém
duoc gia nhiét dén nhiét d6 98°C & tde d6 1°C trong thoi gian mot phut va sau d6 dé &
diém so6i trong thoi gian tir 45 dén 60 phut. Sau d6 1am ngudi xudng nhiét do 70°C
trong thoi gian 15 phat. Vat liéu nhuém dugce léy ra khoi bé, duoc rira v6i nuée néng
va sau d6 voi nude lanh va duge lam kho. Két qua thu dugc vt liéu nhudm polyamit

mau xam déu c¢6 do bén mau v4i anh sang va do am cao.
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Vidu st dung G

100 ph‘?ln da sin 4m cao long dugc thudc béng crom va dugc thudc lai mot cach
nhan tao dugc nhudm trong thoi gian 30 phit trong bé chira 300 phan nudce va 2 phéan
thubc nhudm trong vi du diéu ché 1 ¢ nhiét do 55°C. Sau khi thém 4 phﬁn nhil trong
chtra dau ca duoc sulphit hod 60% vao, da thudc dugc tao nhii tuong dau trong thoi
gian 45 phuat. Sau d6 da thudc dugc axit hoa bing axit formic 8,5% va duogc can trong
thoi gian 10 phut (pH cubi clng trong bé bang tir 3,5 dén 4,0). Sau d6 da thudc duge
rira, duoc phoi kho nhé giot va dugc hoan tit nhu thong thucrng Két qua thu duoc da

thudc duoc nhudm mau da cam déu ¢6 do bén mau tdt.

Céc vi du st dung tr A dén G c6 thé cling dugc thuc hién béng cac thube

nhudm tir 2 dén 46 véi két qua tuong tu.
Vi du st dung H

3 phan thudc nhudém trong vi du didu ché 3 duoc hoa tan trong 82 phan nudc da
v6 khoang va 15 phan dietylen glycol & nhiét do 60°C. Lam ngudi xuéng nhiét do
trong phong dé cho ra muc in mau da cam c6 do dn dinh rt cao cho su in phun trén

gidy hodc polyamit va nguyén liéu dét bing len.

Vi du sir dung H c6 thé ciing dugc thuc hién bang cac thudc nhudém 1 hodc 2 va

tir 4 dén 46 vai két qua tuong tu.
“Vidu st dung I

Bé thudc nhudém chira 1000 phin nudc, 80 phin mudi Glauber nung, 1 phin
natri nitrobenzen-3-sulphonat va 1 phan thuéc nhuém trong vi du 1 dugc gia nhiét dén
nhiét d§ 80°C trong thoi gian 10 phut. Sau d6, thém 100 phan vai bong di ngam kiém
vao. Sau d6 dugc nhudm & nhiét do 80°C trong thdi gian 5 phut va tiép theo duogc gia
nhiét &én nhiét d6 95°C trong thoi gian 15 phut. Sau thoi gian 10 phut & nhiét do 95°C,
thém 3 phan natri cacbonat vao, sau d6 thém 7 phan natri cacbonat vao sau thoi gian
20 phut va thém 10 phan natri cacbonat vao sau thoi gian 30 phit & nhiét d6 95°C. Sau
do tiép tuc nhudm & nhiét do 95°C trong thoi gian 60 phuat. Sau d6 vat liéu da nhudém
duoc 13y ra khoi bé thude nhudm va dugce rira trong nude v khoang dang chay trong
thoi gian 3 phiit. Sau d6 14 hai 1an rira trong thoi gian 10 phat trong 5000 phin nudce vo

khoang dang so6i ké tiép nhau va sau d6 rira trong nuéc v khoang dang chay & nhiét
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do 60°C trong thoi gian 3 phit va v6i nude mdy lanh trong thoi gian mot phat. Lam

kho cho ra vai bong mau vang sang dugc nhuom c6 do bén mau tot.
Vi du st dung J

0,2 phan thudc nhudm trong vi du diéu ché 1 dugc hoa tan trong 100 phan
nudc néng va dung dich duge 1am ngudi xudng nhiét d6 trong phong. Thém dung dich
nay vao 100 phan bot gidy sulphit dugc tdy tring bing hoa chit da nghién so bo trong
2000 phan nudc trong may Hollander. Sau thoi gian 15 phut cung pha tron vat liéu
dugc phan c¢& bang kich ¢& nhya va nhém sulphat theo cach thong thuong. Gidy duoc

tao ra tir vat liéu nay cé bong vang v6i do bén mau vai do 4m tot.

CéacvidusudungIvalco thé cling duoc thuc hién béng cac thudc nhudm tir 2

dén 46 voi két qua turong tu.
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YEU CAU BAO HO
1. Hop chat c6 cong thirc chung (I)

R]’
RS ,\g

()

! OH
) e
NI Sy
_.{\
R
R3

trong do:

R! 14 H, nhém sulpho, hodc halogen,

R? 1a H, hodc nhém sulpho,

R? 1a H, nhém sulpho, hodc halogen,

R*1a H, nhém sulpho, hodc halogen,

R’ 13 H, nhém C; dén Cs alkyl dugc thé hodc nhom C; dén Cs alkyl khong duoc
thé hodc halogen, trong d6 cac phan tir thé ctia cac nhém C; dén Cs4 alkyl dugc thé
dugc chon tir -OH, -O(C; dén Cs—alkyl), -SOsH va —-COOH,

R® 14 nhém C; dén Cs alkyl, nhém carboxy hodc nhém carbo C; dén Cq alkoxy,

R’ 12 H, nhém sulpho, nhém C; dén Cs alkyl dugc thé hodc nhém C; dén Cq
alkyl khéng duge thé, nhém C; dén Cs alkoxy duoc thé hodc nhom Ci dén Cs alkoxy
khong dugc thé, trong d6 cac phén tir thé ciia cac nhém Ci dén Cq alkyl duge thé duge
chon tir -OH, -O(C: dén Cs —alkyl), -SOsH va —COOH, va trong d6 cc phin tir thé
ctia cic nhém C; dén Cs alkoxy dugc thé duge chon tir -OH, -O(C; dén Cs—alkyl),
-SOsH va —COOH,

R®1a H, nhém C; dén Cs alkyl duoc thé hodc nhém C; dén Cs alkyl khong duogc
thé, nhom C; dén Cs alkoxy duoc thé hodc nhom Ci dén Cs alkoxy khéng dugc thé,
trong dé cac phﬁn tir thé cia cac nhom C; dén Cq4 alkyl dugc thé dugc chon tr -OH,
-O(C; dén Cs—alkyl), -SOsH va —COOH, va trong d6 cac phan tir thé cua cac nhém C;
dén C4 alkoxy dugc thé duge chon tir -OH, -O(C; dén C4 —alkyl), -SOzH va —COOH,
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B 14 nhém ¢ cong thirc -SO»-, -NH-CO-NH-, -CRR!’- trong d6:

R’1a H, hogc nhém C; dén Cs alkyl khong dugc thé hodc nhém Ci dén Co alkyl
duoc thé, trong d6 cac phan tir thé cua cac nhém C; dén Co alkyl duoc thé dugce chon
tir cc phan tir thé sau -OH, -O(C; dén Cs4 —alkyl), -SOsH, -COOH,

R'® 13 nhém C; dén Cs alkyl khong duoc thé hodc nhoém C; dén Cy alkyl duge
thé, trong d6 cac phan tir thé ctia cac nhém C; dén Co alkyl dugc thé duoc chon tir cac
phan tir thé sau -OH, -O(C1 d&n Cs-alkyl), -SOsH, -COOH, hoic C; dén Cy alkyl
khéng duogc thé, hodc nhom phenyl dugc thé metyl hodc R!° 14 nhém phenyl khong
dugc thé voi didu kién 14 R7 khong phai 1a H,

khac biét & chd hop chét c6 cong thie (I) mang it nhit mot phan tir thé anion.

2. Hop chit theo diém 1, khéc biét & chd:

R! 14 clo,

R? 12 H hodc nhém sulpho,

R? 12 H hodc nhém sulpho,

R* 12 nhém sulpho hoic clo,

R’ 14 H, metyl hoic clo,

R 13 nhém C; dén C4 alkyl, -COOCH3, -COOCH,CHs,

R7 1a H, nhém sulpho, nhém C; dén Cs alkyl dwgc thé hoic nhém C; dén Cq
alkyl khong duoc thé, nhom C; dén Cs alkoxy duge thé hodc nhém C; dén Cq alkoxy
khong dugc thé, trong d6 cac phan tir thé clia cac nhém C; dén Cs alkyl duoc thé duoc
~ chon tir -OH, -O(C; dén Cs-alkyl), -SOsH va ~COOH, va trong d6 cac phan tir thé cua
cac nhém C; dén Cs4 alkoxy duge thé duge chon tir -OH, -O(C; dén Cs-alkyl), -SO:H
va—COOH,

R®13 H, nhém C; dén Cs alkyl duge thé hodic nhom Ci dén Cy alkyl khong dugc
thé, nhom C; dén C4 alkoxy dugc thé hodc nhom Ci dén Cs alkoxy khong dugc thé,
trong d6 cac phan tir thé cta cac nhém Ci dén Cs alkyl duge thé dwoc chon tir -OH,
-O(C; dén Cy—alkyl), -SOsH va ~COOH, va trong d6 céc phén tir thé cua cac nhém C;
dén Cs4 alkoxy dugc thé duoc chon tir -OH, -O(C; dén Cs—alkyl), -SO3H va —COOH,

B 1a nhém c¢6 cong thirc -SO;-, -NH-CO-NH-, -CRR!?- trong d6:
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R°1a H, hodc nhém C; dén Cy alkyl khong duoc thé, t6t hon 1a H hoic -CHs,

R!? 13 nhém C; dén Cs alkyl dugc thé, trong d6 cac phan tir thé cia cac nhém
Ci dén Co alkyl duge thé duoc chon tir cac phan tir thé sau -OH, -O(C1 dén Cs-alkyl),
-SO3H, -COOH, hoic nhém C; dén Cy alkyl khong duoc thé, hoic nhém phenyl duogc
thé metyl hodc R'® 1 nhém phenyl khong dugc thé véi diéu kién 12 R7 khong phai 1a
H.

3. Hop chét theo diém 2, trong d6 R°1a H hodc -CHs.
4. Hop chat theo diém 2, khac biét & chd:
R!1a clo,
R? 1a H hodc nhém sulpho,
R? 12 H hodc nhém sulpho,
R*1a nhém sulpho hoic clo,
R°1a H,
R 12 nhém metyl hoic etyl, -COOCH3, -COOCH,CHs,

R7 12 H, nhém sulpho, nhém C; dén C, alkyl khong duoc thé, hodc nhém Ci
dén C, alkoxy khong duoc thé,

R®1a H, nhém C; dén C; alkyl khong duge thé, hodc nhém C; dén Cs alkoxy
khéng dugc thé,

B 1a nhém c6 cong thitc -SO,-, -NH-CO-NH-, -CRR!’-| trong d6
R°1a H, hodc nhém C; dén Cy alkyl khong dwoc thé, tdt hon 13 H hoic -CHs,

R!° 13 nhém C; dén Cs alkyl dugc thé, trong d6 cac phan tir thé ctia cac nhém C;
dén Co alkyl dugc thé duge chon tir cac phén tir thé sau -OH, -O(C; dén Cy-alkyl),
-SOsH, -COOH, hoic nhom C; dén Co alkyl khong dugc thé, hoic nhom phenyl duoc
thé metyl hodc R'° 1a nhém phenyl khong dugc thé vai didu kién 1a R7 khong phai 1a
H.

5. Hop chit theo diém 4, trong d6 R°1a H hogc -CHa.

6. Quy trinh diéu ché hop chét ¢6 cong thic (I) theo diém 1, khac biét & chd,ca hai

nhém chirc amin ctia hop chit ¢6 cong thire (I):
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R3 R3

m
H,N NH,
R4 R*
duoc diazo hod va dugc gan hoan toan vao hai nhém chirc twong dwong ctia hop chét

c6 cong thire (I11):

trong do:
R! 132 H, nhém sulpho, ho#c halogen,
R? 13 H, hodc nhém sulpho,
R3 1a H, nhém sulpho, hodc halogen,
R*1a H, nhém sulpho, hoidc halogen,

R® 12 H, nhém C; dén Cs alkyl dugce thé hoic nhom C; dén Ca alkyl khong dugc
thé hodc halogen, trong d6 cac phan tir thé ciia cac nhém C; dén Cy4 alkyl dugc thé

dugc chon tir -OH, -O(C; d&én Cs—alkyl), -SO3H va —-COOH,
R® 14 nhém C; dén C4 alkyl, nhom carboxy hodc nhém carbo C; dén Cs alkoxy,

R’ 12 H, nhém sulpho, nhém C; dén Cs alkyl duoc thé hoic nhom C; dén C4
alkyl khong duoc thé, nhém Ci dén Cs alkoxy dugc thé hodic nhém C; dén Cq alkoxy
khong dugc thé, trong d6 cac phan tir thé cua cac nhém Ci dén Cy alkyl duoc thé duoc
chon tir -OH, -O(C1 dén Cs-alkyl), -SOsH va —COOH, va trong d6 cc phan tir thé cia
cac nhém C; dén Cs alkoxy dugc thé duoc chon tir -OH, -O(C; dén Cs—alkyl), -SOsH
va —COOH,
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R®1a H, nhém C; dén C4 alkyl duoc thé hoac nhém Ci dén Cy alkyl khong duge
thé, nhom C, dén C4 alkoxy duoc thé hoic nhom C; dén Cs alkoxy khong dugc thé,
trong d6 cac phan tir thé clia cac nhém Ci dén Cs alkyl duge thé duoc chon tir -OH,
-O(C1 dén Cs-alkyl), -SOsH va —COOH, va trong d6 cac phén tt thé ciia cac nhém C;
dén C4 alkoxy dugc thé dugc chon tir -OH, -O(C; dén Cs—alkyl), -SOsH vi —~COOH.
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