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T Ồ N G  H Ợ P  MỘT SỐ C HẤ T MÀU A Z O R E Z O C X IN

NGUYỄN THI HUỆ, vil IIÔNG -QÜÂN 

D ay cb ấ t m àu  az o rezocx in  th u ộ c loại chắt m àu  m à tro n g  phán lử  cỏ c h ứ a  
n h ó m  h id ro x í ò  v ị t r í  oc to  dố i v ộ i nhóm  trzó, do đó  chùng  cỏ thè tham  g ia  lạ o  
phửc TỚI ion  kim  loại :
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M ặt k h ác , tro n g  d ãy  Dày có  Ir iox iazobenzen  là m ột thuốc Ih ử  h ữ u  cơ  k h á  ỉ ỷ  

th ủ  [1] m à cảc đ ẫn  x u á t th ế  X ờ  v ị !rí para  đố i vởi nhóm  h ịd ro x i ở  h ạ p  p hàn , 
đ iaz o  CÒĨ1 ít d ư ợ c n g h ièn  c ứ u :

OH HO

0 - n  =  n - < 3 -  o h

N X
Đ ễ gốp  p h ần  n g h iên  cử ú  dẵy cb ẵ t m àu àzo rezocx in , trư ở c  hẾt ch ú n g  tôi liro  

đ iề u  k iện  tb ioh  b ợ p  đ ề  đ iều  clíế benzenazorezocx in  lầ  c h ẵ t m àu  đơn g iản  n h á t. 
P h ư ơ n g  p h áp  đ iẽ u  chẾ th ự ờ n g  d ù n g  là  điazo  hỏa rồ i sa u  đò  g h ép  đôi. Do b a i 
nlỉốrn h iđroxi trong phản tử  rezocxin cỏ sự  phân bố m eta nón phản ứ ng ghép đ ồ i 
c ủ »  m uối d ia z o n i vử i re o cx in  ia ô ii íạ o  nên  m ộ t hỏn  hợ p  gồm  m onoazo . b isazo  
▼à có  th ề  cổ  cỗ tr ia z n  ( tro n g  đỏ  bisazo bao gồm  hai đ ồng  p h àn  2,4 — và 1,6 — ) 
v ớ i tỷ  lệ  kh ác  n h au  tủy  thuộc T ảo đ iẽ u  k iệu  p h ản  ứng.

M o n o szo b e n zen rezo c x in  đ ã  ă irợc đ iền  chế  tử  làu n h irng  tro n g  cá c  tài 
l iệ u  đ ều  kbÔRgđè cập  đ ển  vẩn đ è  tách săn  phăm  tin h  k b iẽ l. Do đỏ  chùng  lôi đ ặ t ch o  
mỉivh nh iệm  vụ đ iều  c h í  sân  p hằm  tin h  th iết, T rư ớ c  bễt, chúr.g  tó i liến  h à n ỉv đ iề u  
c b ẽ  m onoazobenzenreZ G çxin  tb eu  lài l iệ u |2 ]b ằ n g  cách đúizo  hóa an iỊin , rô i g h ép  
đ ỏ i 'v ố i re zo cx in  ờ  pH  =  8 ,—8,5, v à  n h iệ t độ  0  — õ°c. Q ua k ết quả p h àn  tíeh  
n g u y ê n  tố  cho  tb ồ y  hồm  lư ọ n g  n ito  tro n g  sồn p hẫm  p h ẳn  ứ ng  cao  hơn Ibeo  lý 
th u y ế t .  K ièm  tra  bằng  sắc kỹ g iẫy  cũ n g  cho  Ihỗy, n g o à i sản  p hầm  ch ính  m ono»- 
z o , cò n  có làn  cốc đ òng  p h àn  2,4 — vồ 4,6 — bisazo . Q ua n b iều  lẫn  linh chế , c ìiúng  
tồ i  đ ã  thu  đ ư ợ c m ộ t ch ấ t có  m àu  đô  nh * t, n ỏ cg  chảy  à  160— 161°c, có k ế t quả 
p h â n  iieh  nguyên tố  n ằm  tro iìg  v ùng  sa i số  cho  phép , kh i chạy  sắc ký g iẵy  ch i 
c ỏ n  m ộ t vệt vỏ'i R f == 0,59. Đề tăn g  độ tinh  kh iế t cùa sả n  phẫm , chúng  tố i tiến  
h à n h  p h ản  ứ ng  g h ép  (lôi tro n g  m ỏi trư ờ n g  ax ít y ễu  pH  =  5,5 — 6,5 Tà tro n g  m ỏ i  
trư ờ n g  p H  == 5,5 — 6,5 Tới sự  có m ặt của ion AI3+. H iệu  su ẵ t  pbản  ứng đ ư ợ c đẫm 
r a  ả  b ản g  1.



B ảng  1.

Môi Ir ttớ n g  p h ằn  ứ n g  gbép  đỏi

pH  = 8 - 8 . 5 pH =  5,5 —6,5 pH =  5,5 —6,Õ/A13+

H iiệu  su ẫ t % 80 65 73.6

i r r n j  lỉĩự ọ  i ỉ iỊ a  p h àn  ứ n g  g h ép  dồ; iả a s i t y ế ạ  thi h iệu  s o á t  tuy  cò  
m a u  nư a . so n * ' d a  GÓ' đ ậ  ch ọ n  lọc cao Qơn aôn  sàn p ỉiầ tn ;(ịnj1 k h iế t  h ơ n  Sâni' 
p b ấ iiu  Mi0 s.au m ột lẫn  t in h  chế 
đã đạSt đ irợ c  đ ộ  tin h  k h iế t  cần

K<iú m il  l : ; r  rrjV thự . 
t h ấ p  hơ n , 30á

đ ã  rĩ ạ ỉ í đ trợc đ ỏ  tin h  k h iế tc â n  
tịiiế ! ..  Cũng tro n g  mỏi t rư ờ n g  
axil }vếu, nhiiiag nếu cỏ m ặt của 
ion  Ai i3+ th ì h iệ u x ú ẫ t p h a n  ứ og  
ìạ i iụwo hơ n , th e o  cjiú n g ' tô i có 
th ề Iồà khi ‘CÓ tnật AI8+ , nỉỉórn 
hiđrO ĩxi tro n g  re zo cx in  bị p h ản  ! 
c ự c  vvà v ì v ậ y  làm  th ụ ậ ti  lợ i , 
h ợ p ' cho  p h ẵ n  ửxig g b ẻ p  đôi. ! 
T ừ  thhực ngh iệm  d ã  tirn  đ ư ơ c ! 
tỷ  iệ im o l Ạl3+— re z o c x in  th ích  í 
l iợ p  . n liấ t  c h ò  p h ẳ n  l ĩ a g  g b é p  1 
đổi làà 1 : í (h ìn h  vẽ 1)

tfiru ĩvSf (%)

[rcso rs in ữ í]  (m o t)

HO-

= N ~ C 8Hr>

H ìn h  1

W goả.i v iệc  nphiôn  cứ u  lông  b ợ p  in o ao azo , ch ú n g  tôi cũ n g  tiến  h àn h  lô n g  
liợp  <2.4 — fais (hen/cM jazo) - r  rezocx in  (2,1 -  b is  BAR) 4 9 — bis (ijen z en az o ) — 
rezoc .u in  <'1,6 — b is B A R ):

.Oil Os —
I N=N -C8H5; . ; ■ > v / - ."I Ï", \ / \ .
i On

Ỉ.6 — I b is  (benzenazo) —r; ré zo ex iu  N —N — Cel-J3
(đ ò  n â u )  2 ,4 — bia (benzenazo) —■ re zo cx in

(dỏ)

T l'heo lầi ì iộ u  [3] p h ản  ứ n g  g h ép  đô i lfm th írlm i v ào  rezoc x in  có t h i  lã v à o  vị 
tri 2 hhoặc 6 íùy  thuộc vào  tinh  kiêm cùa m òi trưừng phản ứõg, và sẽ thu đư ợc đ òng  
phân  : 2,4—bisazo  k h i m ôi t r t tờ a ệ  củ a  p h ản  ứ ng  ghép  đỏi là 'đung dịch  N a2CÒ3 lo ãn g
& pH : =  8 — 8,5, cò n  đ ồ a g  phân  ‘1,6 — bisazo  thu d ư ợ c  kh i m ôi Ir irờ n g  g h ép  đ ô i 
ià dnrng dịch N aO H  lo ã n g  ở  pH =  8,5 -  9. T uy nh iên  kéi quố ch ạ y  sác fcý g ĩá y  c h o  
thẶy ihai sâ n  p b ầm  d iều  c ỉ iể t ĩ ỉu  k h ổ n g  t in h  k h iế t, chúng lẫn  vào  n h au  k h á  n h iều - 
&(• : u c h  hai đ ố n g  phân  ĩiáy d ứ ớ i dạog  lin h  kh iết, chúng lô i d ã  d ự a  vào  tỉn h  lan  c ủ a  
c h ú  1 ro'-.ji*" .v ồ h rtrờ n g 'k íậm . Đồniỉ phàn  -1,5—bisazo  đư ợ c elìiẽl từ h ỗ n  hợp- s â n  
ph ii'iu  p h in  ừ .'g M h ỡ đ u n  > dịoh Ẹ O H 2%  tro n g  c lo ro fo c . Bằng cách n ày  éb l aa u  m ộ i 

-vk  , 1 1  tỉnh  c h ế  sun  p h àm  đ ã  đạt đ ư ợ c  độ  tin h  kh iế t cồn Ibiết.



M ặt khốc, chúng  lô i cQng tiễn  hành  đ iều  P h í cốc bisazo  h àỳ  bằng pbươnịg  
p h à p  g h ép  đ ồ i raufii p h e n y lđiaEOHÌ vời rezocx in  th eo  tỷ lệ m ol i  : 3 rờ -i 
sự  cỏ  m ặt của  ion Al3+ và Cu*+. K ft quã ch o  Ihắy, tro n g  đ iên  kiện. 'ilìản ứng n * jr , 
lirọ n g  đồng  p h ẩ n  2 ,4 — b is BAR tăn g  lên  khả rõ  r ệ t ,  còn  đồn-g phân 4 ,6 — b ia  
BAR cò n  m ột lư ợ n g  rấ t  n h ả . s ờ  d ĩ  tlh ư  yậv , th eo  chúrig  tô i có thề là d ồ n g  
p h à n  2,4—b is  B ^R  v ừ a  tạo Ih à n b  tư ơ ng  UịC với ion kim  loại tạ o  ra  ph ứ c c<ổ 
độ  bèn  c a o  h ơ n  so vở i p liử c  của  đông- pb àn  4.6 —bis BAR. T h ậi v ậv , qua k ể t q u ả  
x á c  đ ịn h  độ  b èn  cùá  p h ứ ẹ  _Gụ?+ v à i hai đong p b àn  trê n , p h ứ c  C u4t  của đ o n g  
p h ắ n .2,4- b ỉ s  B.VB có đ ỏ  bền  lở n  hữ tì đỒKg p h ản  4,6—bis RAR.

Q ua các k ễ t q u ả  th ự c  nghiệm  đư ợ c trin h  bày  tro n g  bảng 2 chùng  tô i đã x á c  • 
đ ịn b  đ ư ợ c  h ẳn g  8Ố bẽn  và th à n h  p b ãn  của 2 phứ c này .

B ảng  ĩ

Chát 2,4—bia BAR . 4,6—bi» BAR

pKb 9,13 6,89

T h àn h  p h ần  p b ử c 1 : 1 1 :1

K ít  q u ả  t ừ a  n ẻu  (rên  có  một ý  n g h ĩa  q u an  trọ n g  tro n g  v iệc  đ ịnh  h ư ớ n g p h ả n r 
*^n g g h ép  đò i làn  th ứ  h a i của m uố i d iszo n i v àò  p h ân  lử  rezocxiB , v à  có thề ứ n g , 
d ụ n g  đỄ đ iều  chét”đồng p h ồ n  2 ,4 -  bis BAR với độ tinh  kb iẽ t cao.

PHẦN TRỰ C NGHIỆM

Đ iềm  ch ả y  của  các h ợ p  cbfit đ ư ợ c  đ o  t rê n  m áy B ỏellus (CHDC B ứ e). G iáy  
sắc  kỹ FN 6 : bệ đ u n g  m ôi d ù n g : c a rb o n  te í ra c io ru a :  m e tan o l th eo  lỷ lệ 2 :1  v è  
Ihề  lioh. P h ố  b ò n g  Dgoại đ irọc  ghi t rê n  m áy ƯR—20 (CHDC Đức). V iệc J)hén tiGh 
n g u y ê n  tố  đ ư ợ c  t ié n  h ò n h  lạ i phỏng P h ân  tích h ữ u  cơ thuộc Bộ m ôn Hóa h ữ u  
cơ , k h o a  H ỏa T rư ờ n g  D ại học T ông h ọ p  H ả nội;

Ị .  D iồu eí»Ể 4 — (benzenazo) — reaocxln

1.1. D iazo hỏa a n i l in  đ ư ọ c  Ihự c h iệ n  Iheo tả i liệu  [3j.

1.2. Điều chỂ 4— (benzenazo)—rezoi'xin bẳJ)g phản ứng ghép đôi cùa muỔỊ 

d iaz o  vờ i r e z o tx in  tro n g  m ôi t ru ờ n g  a í i i  .yểu (p H ■=■'5,5'—6,5) v ớ i s ự  cổ  m ặt c ủ a  
io n  A l3+.

a )  H òa lan  AlCîg.iiMjÜ (0,025 n ,o l) và re zo cx in (0,026 n’.o l) v à o  20 ml n ư ở a  và 
lảm  lạn h  d u n g  d ịch  đ ế n  ( —;>°c. Cho n h an h  d ung  d ịch  m u ỗ i d iaz o n i đ ã  đ ttọ c  đ iều  
c h ẽ  lử  0,025 n .o l íiU ilin. K l.iĩỗy hỗn  b ợ p  p h ản  ứ n g  tro n g  1 g iờ  ỏ' 0 — 5°c . T ro n g  
quá í rit» h phản ứ rg  phả i k iìm  Ira m ồi Irường, nẽu  càn th ìễl phải thêm  dung dịch  
K aO H  5% , ỗề  g iũ  d o  n :ô i t r u ò r g  lu ô n  có p l l —5,5—6,5. Khi p b ỉ n ú n g k ẽ t  tb ú c  
a x i t  hóa b ằ n g  HÇ1 1: 1 đ ến  jH —C— 1. L ọ c iễ y  sàn p h ỉm  và rử a  n h iêu  lằn  h ẳn g  
H C l lỊj%  ]ạ rb , rủ a  h ai lân  lằ n g  n ư ố c  lạn b . Lọc, sẩv  khô. H iệu  su ẵ t:  3 ,95 .(73%ị-
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b ì  T in h  í h ắ  sàn phàm . Hòa tan  s ẵ n  phSm  t h ử  T à o  d u n g  d ịch  N aÒ H  5 %, lọo , 
-a x it h ó a  d ịch  lọ s  bằng  ax it clohiđricỉ loãng. Lọc lũy sả n  p h ầrà , é p  khô , rò i  h ò a  
■tan v ả o  e ía n o l vả lọ 2 q u a  plìỗti lọc thư ờng . Pha lo ãn g  a irử c 'lọ c  b ằn g  nuríre «át. 
k ế t  tủ a  tác h  ra  ờ  d ạ n g  bòng. Lọc, sấy khò  b  70—9 M  s ả n  phàm  n úng  c h â y  b ,  
4 6 © - 1 6 1 V ; 'f t f =0,r>9.

P u â ii tích  iìguyẽn  tố ;  % 56 N
T»m th ấ y : 67,42 5.Ọ7 13,08
Tinh : 67,29 4,tì7 13.08

2 Đ l4u ehé 2 .4 — bi» (benzenazoj -  rc /.oexin
2 . 1. D jazo hdfe a n jliu  đ ư ợ c  (hự c h iện  th eo  lài liệu [3],
2.2* G hép đô i vô i re socx in . •
8 ) H óa tan  rezo cx in  (0,02 m oi) vào 40 m l đung d ịch  N aaCOs 20% , làm  lạ n h  

d u n ig  d ịc b  đ é n  G—5°c, rõ i cho  n h an h  vào  đung dịch ra aổ i đ iaz ữ n i. K huẫy liên 
tự c  h ỗ n  hợp p h ản  ứ.ng 0-0 -5°G t r ọ n g '1 giờ, và giũr pH =  5—6 , Lọc, rử a  sẴn p liằm  
'b ẳ t tg  rnrửc lạn h , sấy  k h ô  ờ  80—100°^. H iệ'1 su ẩ t 4,7g (74% ).

b ) T inh  chỗ sân  p h àm . Tlò;j ỉan  sẴn phàm  (hò vào  dư ng  dịch k iề iiiõ % . L ọ c , 
iẫy  p h ân  k h ô n g  tan . R ử a  b ằn g  dung d ịch  kiêm 3 lần, sau  (lổ rử a  bẰng a x í t  c lo h i-  
đrice io ẵn g  r à  cuối cù n g  bằng  n irửc iạnli. É p khô  ròi hòa. tan  v à o  o lo ro fo c  n ó n g . 
LọCỉ, ch o  bay  h ơ í bớ l n ư ử c  lọ c , thêm  e la n o l cho  đến  khỉ có  k ểt tủ a  m àu đ ô  tác h
1-a. L ọ c  th u  k ết tủ a , r ỉra  bẳng  eíiinol, s ẵ j  khô  ở  80—103°C, đ ư ợ c  câc t in h  th$ h ìn h  
k in a . cỏ  đ iềm  chảy  220 -221°C - R f=0.69 . )

P h â n  tíoh n g iiý ệá  tố : % c %H . %N
T im ’tiíá y  : 68.50 5.0 18.20
T ính  : $ĩ,86 4.4 17,61

3 , Đ iêu  ebe 4 .6  — b is  (benzfcjiazo) — rc zo cx ia

H ò a  tan  rezocx in  (0,02 m oi) vảo  20 m l d u n g  d ịch  NaOH lữ *  và làm  lạ n h  đ í n  
'0 — 5*c. R ót d ung  d ịch  m uối d iaz o n i vào  về kbuiíy  liên  tụ  ỉ t ro n g  ỉ g íờ  ò  0 —5®c, 
và g lữ  chí> m òi Irtrờ ng  |eô.pH «=8,r)-9. Khỉ phản ứng k ết th ú c , axil hóa d u n g  d ịch  
l)ằmg ex it HCi 5% đ ế n  p H = 5 —í). L ọc lấy  líễt tù a  và rử a  fating n ư ớ c  lạn h , sấ y  
k h ô  Ôr80— lt)0°c. H iệu suãt 4,45g (70% ). Sa» k :ìi tinh chế , sản  phầm  là  cáe t in h  
thề' hỉnh kim, ỊEnàu đỏ nâu, điềm  nỏng chây 209-2113C. : Rf =0,85.

P h â n  lieh nguyên lổ  : % c %N
Tỉriì th â y  : 67,21 4,20 17.4
Tính 67.86 4,40 17.61

K Ể T  LUẬN

Đ ă  tỗ n g  h ợ p  ra o n o —và bi» — ben z en a zo re zo cx in  t in h  khiết tro n g  m ôi tr irờ n g  
g h é p  đ ỏ i vờ i p H = 8 —8 ,5 ; pH  =  5 ,5—6.5 Tà pH -=5.5 — 6,5 khi có m ặt AỈ3,+  th e o  tỷ  
i ệ  rmc>l 1 : 1. Q ua hiệu su:ĩt và kết quả phítn tích sản phẫin, ch ú n g  tô i tháy b  mÔ£ 
t r i r  ờ ng  »xit y ểu  luy h ịệụ  suẩt g iảm , sóng  sản  pbầm  tin h  k h iế t h ơ n . T ro n g  m ò  
<rir f.ng ax it y ếu  với s ự  có  m ặt c ia  AIs* v->i tỷ ỈỊ  m o t l : 1, hiộu s u i t  cao  h ơ n  
.khỉ! khóng có  Aỉ3+.
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NGUYEN TH I HUE, NGUYEN HONG QUAN

SYNTHESIS O F SOME DERIVATIVES O F AZORKSORCINOL

T he pure m ono —a n d  bis—benzene azo resorcilo l h a v e  been prepared in  Sỉ:
11 e d iu ra  o f co u p lin g  a t _pH==8—<\5, pH = 5 i5 —6.5 an d  a t  p H = 5 ,5 - 6,5;w ith  the- 
p re sen ce  o f  Al3+ ions. T he h ighest y ie ld  is  o b ta in e d  a t  pH =  5 ,5—6,5 w ith  the- 
ra tio  o f  Al3+ — re so rc in o l =  1: 1 (by m ol).
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CAO TH E  HA, NGO 1 HI THU AN

ABOUT RESEARCH ON T H E  PREPA R A TIO N  O F  T H E  NICKEL RANAY

A rev iew  OB the m ethods o f making a lloy  caiạỉysts*. particularly NiR, wat- 
T c 1.. il IÌ. j: ] fi p< r 11 e I 0 wdei n e ! ali IV If- 3 li, cl 1 c d Va !' st ị gesì ( (1 for 1 h 6 pr e* 

p a râ t  ion  o f  Ihe N i-ai a llo y  ca ta lyst. T h e  re se a rc h  on  ih e  c a la iy tic  a c tiv ity  ill by- 
drcgenaiion reaction ai d phase slruclure by X—rs\ nfeihcd showed Ifcal the-' 
ca ta ly s t  p re p are d  by  a b o v e  m entionedinetfcocl i s i im i la r  to K issin  ca la lvst.
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