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SYNTHESIS AND PROPERTIES OF FORMAZANES

IX-SYNTHESIS AND FORMATION OF COMPLEXES 

OF SOME FORMAZANES CONTAINN1NG HETEROCYCLIC.

Some formaiane» containing heterocyclices: Furane, pyrrole, Thiophene, Pyridine, OxiudUiole 
thiadiaiole were prepared by the couple of arylhydraxone with diasoniume ta lir  ht methanol at with 
UV-Spectra of these com pounds were «tudieđ.
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T Ổ N G  H Ợ P VÀ NGHIÊN c ử u  TÍNII CHẮT  

MỘT s ó  DẪN XUẤT CỦA CHAT MẰư 
4-(2-IÍIDROXIPHENYLAZO) REZOCXIN c ó  NIIÓM  

THẾ- COOCÜ3 CỐ DỊNH TRONG NHẢN REZOCX1N  

VÀ CÁC N1ỈÓM THẾ KHÁC NIIAƯ TRONG NHÂN P1IKN01

TYong một công (r\nh íìước  đây | ỉ |  chúng lôi Ai tàitf h</p và ngbiiu càru ỉíuk ch ỉ l  cải  
đ ỉ n  xuiít lỉiế một lần ỏ V} trí par* (loi V Ớ I  nhtSm aivỉioxi Clift làtrj) ph in  dĨ4uo i dft t u í l  K»ìt* 
l.idiO*i|>hriiyla*o) letocxin.  'iYuiig rông t i 'nh liếp theo dri |2|, chúng lổi (1Á Ằti íuih
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K nhổm thế đến một 80 lỉnh chất òịc trinig như phrt híp thvụ, tíiuh axii c^4 d ly  chí t  oỉfc*4 
UBobtnstsn -T 0A B -  có nhổm thế cổ định hợp phin MO (tílị*n r«*e<xin) là broru còa thỏm  
\r họrp phần diako thì biến đổi. Tiếp tục ý đồ đó, trong công trình này thủof  lôi t tag hợp 
ghiỗn cứu t í n h  chắt các d&iì xuất thế cứa TOAB cồ nhóm th í  c í  định ò  họp phần ftio u  
•CHs - nhổm thế hứt  diện tiỉ turr/ng dối mạnh- còn nhóm th í  ư Lợt> phần dÍMO th\ biấD đ&. 
ỉg d i n  xuất này cổ công thức tổng quát:

y v OH HO

0 -
OH 

C O O C H 3

X Br, N 0 3 y,  H, N 0 3

2ic  chất  màu này đirợc điều chế b&ng phương pháp diaio hÓA các d&n xu í t  «imỉnopbeiKi! 
<Ị ứng và ghép đôi các muối diaao t^o thành yới metyl 2,4-'dihiciroxibenioai ị^Ị h'.ặ< A A Ì i  

ihtdroxibenzoic <v pH 7,5,8,5. Các chít  Ìiiáu thu điTỌi ÔAU khi tinh chế đã đirực kiểm tra hỉhg 
ị  giấy Các kết q u i  đưạc dân rd ồ bing 1.

f ì d n ụ  í .  H i ệ u  i u ấ t  p h ả n  ứ n g  v à  h ằ n g  ế ố  v ị t  l ý ,  h ỏ a  l i ọ c  c ủ a  V x c  í  n á t  u i à u

ỉf t t  cliẩt màu Hiệvi ểuii % Hy E>r»tì(°C)

o H

1 d > -  N  -  N - C ^ - 0HCûWlH .
Br-TO AIỈ-COỚCH3 72 0,662 too

OH OH

S -  N  =  N  - Z r y ° »
- y  CÛWlH .
■TO A H - C O O C H 3 

OH OU

3 ~  H -  N - Q ^ I »
XOOCHju2no

N 0 2-T 0A B -C 00C H 3 70 0,65a 175

0 - 1 *  -  N  - 4
O jif cuocllj

(NO,);, TOAB-COOCII3 16 0,68 25Ơ
ÛH on

^rlỳ -  • N — N
s coooh3

TOAB COOCH3 72 0.-Í83 1571 w  A  XJ V W W V ' I I J f

C M  0 * i

<ữ ~ N - N  - < O ün
“^COOCHj

TOAD COOHj Ổ0 0,600 Ỉ I0

A,t mội #6 I full chãi đặt tiung c lid 14c that M&u ltd I 11 g It /P liifl/t

1 - H ằng t>6 ph&n ly dxit

àng bổ ịiLáli ly a A II I lid < húi Iiĩáa t1u«/c lin ta *1 Isảỉtg ' i
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B i n g  £. Hằng t<5 phin ly &xit cda cic  ch í t  m l II

Số t t C h í t  màu pKi pKa

1 TOAB-COOOH3 5,12 7,92
2 Br-TOAB-COOCHs 5,02 7,27
3 n o 3- t o a b - c o o c h 3 481 0,70
ị

«
( n o 3)3- t o à b - c o o c h 3 4,45 6 fi2

Q ua bảng 2 chủng tôi nhận thấy, hằng ẽố phân ly axit của các chất màu tổng h</p 
tăng d i n  theo thứ  tự: TOAB-COOCH3 < Br-TOAB-COOCH3 < NOa-TOAB-OOOCl:  
(NOa )3-TOAB-COOCH3.

2 - P h ổ  h ấ p  t h ụ

Chủng tôi đã ghi phổ điện tử  của các chất màu điều chế được trên máy u v  SP8-400 
q u i  được d ẫ n  ra ỉr bảng 3

Bdng s. Nhirng đặc trirng cứa phố hấp thụ của các chất màu

Sổ t t Chất  màu ^ma* Ctnax (1/m ol  cm)

1 TOAB-COOCH3 444 14.220
2 BR-TOAB-COOCH3 450 14.230
3 NO2-TOAB.COOCH3 430 14.490
4 ( n o 3)2- t o a b - c o o c h 3 440 17.350
5 TOAB-COOHi 440 19.950

N h ữ n g  Bố liệu củ a  b ản g  3 chi rỏ  r i n g ,  hệ 80 hấp  th ụ  p h ân  td* emax Ciìa CẲC Cttấi m au 
theo t h ứ  tự  tàng tính axit của chúng.

PHẦN T H ự C  NGHIỆM

Các dẫn  xuất  2-aminoplatĩi * vìuực dieu chế theo phưung pháp dã biết (4,5|
Điều chế metyl, 2,4-dihiđioxibezoat » í. |3|.
Diem nóng chảy của các hạp cliất duv*. lo trên máy Boctius (CHDC Đức)
Phổ hấp thụ được ghi trên máy ƯV òlJ8-400 PYË U NIC AM (Anh)
Giẩy sic  ký FNe- Hệ dung môi -Piridin: butylaxetat: NH3 5:5:3
H ỉng  «ố phân ly axit đưọrc xác định theo phương pháp đo quang: giá ti j pH đuyc do 

lẮy pll -mét  RAKETLIS pw 3409 (Philip - Hà lan)
P h ư ơ n g  p h á p  đ iều  chế  các d â n  x u ấ t  cd a  iuetyl-5-(2-l»idroxiphciầyi«ưo) 2,4-iìihỉiỉruxit> II A

ỉ - Làm lạnh dung dịch dãn xuất cria 2-dniinophenol (0,01 tuol) trong 50 mỉ nirtVc V à Ỉ0 111I 
đặc đến 0-3°C. Vừa khuấy v ừ a  ró t  từ  từ  dung dịch 0,7g NuNO^ trong Ỉ3  ml nưán vào  duiktf 
trên. Sau đó rổt dung dịhc muổi diasoni vừa nhận được vào dung dịch metyl 2 ,4 -diiifclroxit>ci 
(0,01 moi) trong liuiỉg địoh NaOil  5% đà đuực làm l^ith đến 0-3°C, đồng ihìn kliuíy luiu 
Dòng giáy chl tliị pH đe theo dôi phin ứng. Nếu mói trưòng Ị>hiji ứng axil, i Ân iLèii» III 
duitg dịch N aCO j  10% cho đến pH ciì«i hôii ỉiựp blng  7,5-8,5 Dề yên '1 giờ h iu  đó VỠ4 k 
vừ* thêm dung (iịch HC1 10% đến phiu ứng dJiit tlỉeo cill t h I cõng gò (Ị*Ii l  3) , màu * 
tỏ A và ỉ ing xuóng Lọc lấy ttảii ph ím  Ca ẻift J»hỉu buciie. liilr* l in  plia m b ing  uườt 1U 11 kill 
lọc (•rung tính Kết tinh lfi #ii» p h i n  irong itlicol «tylie. Sản .4 IIIỢI hỏn b</i> 1Ổ4 IIIOI
buaso.
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a. T in h  chế  sơ  bộ. Hoa tan  sA.il phẩm  thô vào dung dịch N k(OH 5% , lọc l íy  p h i n  l a n ,  t ru n g
từ  t ừ  bằng dung địch axit clohidric loảng đến pH 2*3 Lọr tlhu kết tdâ, ép khô roi hs* tAO

•ong etanoỉ. Lọc ìấy mróc rồi pha loảng bằng nưdrc cĩt,  «in plnL-n tểkh r* 6  d fng  bổn® ni iu  ả ồ 
iu. Lọc lấy sin phẩm, síy khô ồ  70-80°C.

b. T á c h  m o n o  r a  khỏi 0ần phẩm  phụ bisaio Pha dung dịtch nxrởc muối b i o  hòa ,  k ĩ m  kÓA 
ing dịch NâOH 5% đến pH~10.

Cho sin phẩm đả tinh chế sơ bộ vào dung dịch trên, khuấy kiỹ 15 phút , lọc trung hòa nurtVc
c bằng axit clohiđric loãng đến pli 5-6. lọc thu kết tủa, ép khố.

T in h  chế sản  phẩ in  này  m ột lần n ữ a  nh ư  trên, rử a  bằng DUĩórc nóng , ép khò, ề í y  ở  7 ồ * c .  Độ 
ah khiết của sản phẩm  đirực kiểni t ra  bằng sắc ký giấy. Sần phẩini sau khi l inh  chế đirọc n g h â n  
lồ hòa tan bão hòa trong ancoỉ tuyệt đối, cho bay hơi eUnol Irẽn bếp cách thủy ir 40°c .  Lọc s in  
lấm , Bấy khô.

KẾT LUẬN

Đã tổng hợp đưực 4 dãn xuất của dây chất màu trioxidĩobeĩii*«n có phần *xo cổ định là metyl
2, 4-dihidroxibentoat. Đả xết Ằiih hiring củã cắc nhóm the ò  cầ hai phần &io và di&so đến linh 
i t  c ỏ a  c h ấ t  m ầ u .  I V o n g  d ẫ y  c h ấ t  m à u  n à y ,  h ệ  8 0  h ấ p  t h ụ  ph&A t A  t & n g  t h e o  t í n h  a t  C l iâ  c h ổ n g
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juycn Th\ I lu t , Dang Vuu Thân'*

NTHESIS AND STUDY PROPERTIES OF SOME DERIVATIVES 
’ 4-(2-HYDROXYPHENYLAZO) RESOKCINOL, CONTAINING 
>NSTA NT-COOCH 3 -SƯBSTITUKNT IN RESORCINOL NUCLEUS 

ID VARIOUS SUBSTITUENTS IN i'HKNOL NUCLKUS

Four Derivatives of Ttioxy«iiot>eiiiene, in whkli meiyl 2,4 dihy<i»0 xyb*0 *0 iàt u  c o m t m t  péri,  w*r* 
thttếiitìđ. he Influence lObie different Subitituenti lû both u o  tnJ (iU io  ị) rt« of dye# h*j IDV*#

I n  t h i «  i e r i c  of dye# t h e  u i o i e c u U r  abflu ry i t io i»  co eff ic ien t  i« U ic r e * ế U n g  in d # p « a i Ỉ 6 n c «  OA t k ê i r

livity.
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