
Xác đ ị n h  vỉ ỉ v ợ n g  a m ỉ n  bậc  1 và  bậc  2 b ằ n g  t h u ố c  t h ử  

n e t y l T Ỉ n y l x e t o n  n h ờ  p h ư ơ n g  p h á p  đo  quaii jr  v ù n g  t ử  n j r o a i

NGƯYỂN ĐỬC HUỆ, NGIỈYỄX s ĩ  ĐẮC 
í* .

Việc xác định a m  in bằag  thuốc thử  metylvinylxcton (MVXT) nhờ phtrơng 
phốp sunfit [1, 4], hoặc bằng phương pháp sắc ki khí |3J đòi hòi mộl l ư ạ n g i ớ n  
• m i n  (30—50mg).  v à  càn  s ử  d ụ n g  n h i ề u  loại  h ó a e h ă t ,  t h ờ i  g ian  k éo  dà i .  Phurơ n í Ị  

pháp lâ c  đ ịnh  vi lượng am ln bậc 1 và bậc 2 bằng thuổc thỉr MVXT n h ò  đo 
quang Tùng tử  ngoại clio phép xáo định một lượng amÌQ từ  0,5 đõn l,5m g ; ta i  
sỗ tương đỗi dưởi ±  2%. Phương phầp cbi cầa dùng It loại hóa chất, thò-i g ian  
ph&o ticb nhanh.

ỉ. ỈVgayên tá« eáa  phưorng ph& p:
f

Dựa Tầo p h in  ứng củk am in bậc 1 và bậc 2 TÓi MVXT nhir sau :

RNH2 +  CH, =  CH -  CO -  CHg -  RNH -  CH, -  CHa -  c o  -  CH,

RNH -  CH2 -  CĨỈ2 -  CO -  CH3 +  CH, =  CH -  CO -  CIỈ3 —

~  RN (C H j  -  CH2 -  CO -  CH3), 

lioặc

)^N -  H 4 r.H, =  CH -  CO - C H 3 N -  CH, -  CH, -  c o  -  CH,

Cho một lượng c4n am ln c& 0,5 đến 1,0 nig tác dụng với lượng dư  MVXT
<khO&ng g tp  3 lần theo tnol). Sau phảii ứng, xác định lirọng dư thuổc thử
bằng  phương pháp đo quang ỏr vùng^^tử ngoại t»ỉ X =  305n. m. (Các am in  Tầ 
cảc ■Ẵn phằm  eó hấp thụ cực đại ờ xa vùng này  nên khổng gày ẳ n h  
h iràng) (2ị -

ỉ h  P h ề a  t h ự c  n g h i f m  :

I. Uáy đó i/à hóa chăt.

— Máy đo qaang đo được ỏ vùng lử ngoại (HITACHI/Mođcl 101)

-  MVXT tinh kh iỗt pM n lích.
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— C.ầc- am in  cỉiuàn là các hóa cỈKÍt linh khiết phân lich,chúng được tinhchS 
l ;ạ i b â n g  fach  lảin klian vứi KOlỉ rẳn và cfit lại, Ihu ami-n ò nhiẶ( độ sòi tuưng ứng

Hinh 1
— N ư ở e  cát 2 lân.

ĩ .  X â y  dự n g  đường chiiàn. í

P h a  cảc d iinẹ  dịch MVXT tronịỉ nưởc Ị 
CíỂtl 2 làn với nỏng độ lừ 0.25. 10~- đến 
'Ầ:. IQ—’ ptg/lít. Sau đỏ đo mật độ quang
D) e i c  dung  dịch này đề xây dựog đưửng 
Cỉhuàn (xem  h inh  1) '

3. T i é n  h à n h  phăn  iích.

Các ainÍB nguyên chất được pha thành 
d lu n g  dịch trong  nước 'eó n ô o j  độ xấc 
đ ĩịnh  t ro n g  khoảng 0 .5 — Img/ml. MVXT 
đ ỉư ọ c  pba thàDh dung dịcii chuần có 
mõ.ig đ ộ  4. ptg/lltT Phỗn ứng có thề 
ti iến  h á n h  ngay trong  cuvet hoặc ổng 
m ghiệin  nủt nhám.

T ù y  theo từng  loại arnin dă pha, lẫy 
ttừ  0.5 đễn  2ml dang  dịch amin vào cu v«t, 
t lhém 0,75 d ín  2 ml dung dịch MVXT, 
tlhêni nurớe cho đủ  3ml, Song S0 Df với mẫu phân llch là mảu trẳng vởi lương^ 
tỉhuốc thửM V X T tương lư ròi thêm nướo cho đủ 3ml (khòDg c6 aiĩiin).

C ùng  m ột lúo đo mật độ quang D củ» mẫu phân tích và m4u Irẫiig. Dựa 
T à o đ ư ừ i i g  chuằn tinh đưự« lượng thu5c thử  đã phảíT ửnơ vả lượng amin (m 
tíính Iheo  Uỉg^, theo cảc công thức :

~  ĐỐI với  amin bậc ‘Ầ và bậé 1 (íính theo p h in  ứng vớ ị 1 H)

m =  (Ci -  Ct). 3.M

— Đối vỡi ainin bậc 1 ílinh theo phản ứng vối 2H) •

1m -(C, Cj). 3. M

+  Cị Tà là nâng độ thuốc thừ ờ  mẫu trắng Yà mẫu phân tích sau khi đâ 
p hản  ứn/Ị xong (ptg/lit).

+  M là phân tử  lượng của amin.

+  3 lá thề tích dung dịck hỗn bợp (ml)

K ít  q u ỉ  i p  dụng ph&n tích trèii 8 amiQ được trinh bày ở bẳng 1. ề
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Bảng 1 -  Kểl quà xảc định TÌ lirợrng ainln bậc 1 Yả bậc 2.

STT Aiĩiin

ì'hời
gian
phàn
ứng

(pw)

Lượng
càn
(níg)

Kẽt quả 
!ìm được 

Oí) 
(mR)

Sỗ mẫu 
phân 
lích

Sai Si1 tru :;g  b iin h

tiiyột
d61

(%)

liran:? ' 
(Tối i

(% )  i
1

1 Propylam in 20 0,3552 0.3542 14 -  n.ooio . -  0.28
2 Bulylamin 2 0.3888 0,3924 10 +  0.0036 +  0.9Ỉ
3 Penlvlamin 3 ' 0.8100 0,8130 10 +  o:oỡ3o +  0.Í7
4 Hexylamin 3 0.5600 0,3500 10 - 0,0100 — 1.80
5 B enzjlam in 15 1.4160 1 4340 10 +  0,0180 +  ĩ :ầ7
c Mocfolin 10 0,9680 0,9504 10 -  0,0176 ^  1,80
7 Dielylamin 10 0,6960 0.6933 10 -  0.0027 -  0,39 :
8 Piperid in 10 1.0680 1.0760 11 +  0,0080 +  0 J 5  í

Sai SỐ thống kê của mộl số aiííÌTi đưực sử lí bằng nJáy íinh trinh bày ở  hảng 2.. 

Bảng  2 — K ít quẳ .xử  lf thỗng kê

Nghiệiíi pbáp t
•

A min Độ tự  do
'1 rung binh kết 
quii phẳn tích

r-.
M ẫu.đưa 
phản tỉch Giá t r ị  t

piperidin 10 1.076 1,068 0,921

propylam in 13 0.354 0,355 ' -  0.427

0 , 1 <  p <  0,S75
III. Thảo  luận .

MVXT là một m'ftnomevinylic hoạt động ían lốt trong nirờc, dung  dỊcIi nước 
củ» MVXT có cực đại hl(p thụ b Ằ =  305n. m. Mật độ quang của d u n ^  dịch 
MVXT ò  bước 8Óng này phu Ihuộc tu jế n  tính vẳo năng  độ trong khoảng lừ
0.25. 10-* đến 3.10~*ptg/lií (xem đường chuàn — hinh 1).

Khi lA'y (hr M^'XT so vói amin  vởi tỉ lệ 3 : 1 ' iheo  mol tiii amin ,  phàn  ứng 
gàn nhir toàn lượng. Các amin bậo 2 xày ra  uhanh chóng. Đa số các a m in  bậc 1 
phản ứ n g x ày  ra với Uidro Ihứ 1 thì nbanh, với hidro thứ 2 Ihi chậm và pbâií 
kiệt rỗ rệt, VI thế viộo xác định định liiợng thet) phản ứng cộng hợp 1 lẳiĩ. Với 
propylarain phản  ứng xằy ra với hidro tliứ 1 và thử  2 khổng pfiftn biệl rõ rệt 
v ì  thế việc xác dịnh định lượng am in này theo phản ứ n j  cộng hợp 2 lán. Cầa 
lu u  ỷ là  «ác birớc tiến hành phản ứng ờ nhiệt độ phòng (25—30“), nẽu (lièu k iệa  
.phản ứũg khẫc thl thời gian phản ứng cỏ thề klìác.
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IV> S é t  l a ậ n
— Đ ã xây đựng  được phương pháp xúc định vi lượng amin bậc 1 và bẠc 2 

bỉ&.ng th a ố c  thửM VXT nliở phương pháp đo qnang vùng lử  hg09i, vờ.  tỉ lệ lhu6c 
thhiử so vở i am in  là 3 : 1 (tàeo niol).

— Đ a  áp dụng phương pliáp đỗ xảc định định lư ạng  8 amin (.'i ãm in b ậ c l  và 
3fa m ỉn  bậc 2). Giới hạa Ci\;i mẫu ị)hAn tícli vào khoảxig 0.5 (ií'n l.íịing amín. Sui 
*íỗ ì ữ ơ a ẹ  đới dưỏri ± 2 % .  Phương phấp chi dòi hói ít loạ; hỏa chẫt, Ihời gĩati 
p)hiân t i c h  nhanh chóng.
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N^GUYRN SI ĐAC, NGIIYEN Đ ư c  HUE 
MICRO -  QUANTITATIVE DETERMINATION OF AMINES

T h e n io th o d  of m icro—quantitative determ ination of prim ary and lecondary  
^ im in e s  a re  based on the reaction of amines w ith  metylvinvlketone ill the ralio 
0)f 3:1 (bv mol). The quantity of inetylvinylketone is measured b j  I'V flpcctrum
att 305nm. Eight am ines has been also quantified  by this method, '(he rela-
tiiVe e r r o r  of the method is lower than +  2%. The limit 0 Í' the m easuiemcnl is 
f irorn  0.5 to 1.5 mg fc r  e»ch amine.
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N G U Y EN  ĐINH THANH, ĐANG NHU TAI, S.A. XAMXONJA
SYNTHESIS OF THE SOME DIPYRAZOLKS CONTAINING NAPH lALENK 

DIPHRNYLMKTHANE AND DIPHKNYLOXlDh: NUCTEI
T h ree  dipyrazoles have been synthesized by the renction of 1,6—dihydra- 

Z5inonaphtalene, 4.4’—(lihydrạ/.inodipheny I methane,  1.1’—dihydrazlnodiphenylo- 
KÌde w ith  ace lj lac tto n e .  The JR-, UV-, NMH-H' and  mass-spectra of these d ip j -  
iraxoles have been sludieH.
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