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(54) TINH THE KIM LOAI KIEM N-AXETYLNEURAMINAT KHAN VA QUY
TRINH SAN XUAT TINH THE NAY

(57) Sang ché dé cap dén tinh thé kim loai kiém N-axetylneuraminat khan, va quy trinh san
xudt tinh thé kim loai kiém N-axetylneuraminat khan nay. Quy trinh ndy bao gém viéc bod
sung hodc bd sung nho giot dung médi duoc chon tir nhém chi bao gdm ruou va keton vao
dung dich axit N-axetylneuraminic trong nudc chira hop chét c6 kim loai kiém va cé gia tri
d6 pH niam trong khoang tir 3,0 dén 9,0 dé lam két taa tinh thé cta kim loai kiém N-
axetylneuraminat khan, va thu lay tinh thé kim loai kiém N-axetylneuraminat khan tir dung
dich nudc.
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Linh vue ky thut dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén tinh thé kim loai kiém N-axetylneuraminat khan, ma hitu
dung, vi du, lam san phém, nguyén li¢u tho, hgp chét trung gian hodc san phém tuong
tu cua dd an ¢6 1oi cho stc khoe, dugc phém, my phém, va tuong tu, va quy trinh san

xuét tinh thé nay.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Axit N-axetylneuraminic (duéi ddy con dugc goi ngan gon 1a NeuAc) 1a mot
dang cta duong amin c6 tinh axit thudng duoc goi 1a axit sialic va dugc st dung rong
rdi lam nguyén li€u tho cua dugc pham nhu 13 thudc chéng ctim, hogc 1am thanh phan

cta d6 an, m§ pham va moi truong cho vi khuan.

NeuAc c6 thé dugc tao ra bang phwong phéap 1én men, phuwong phip enzym,
phuong phép chiét tir cac san phim tu nhién, phuong phép tong hop héa hoc, hodc
phuong phéap tuong tu. Péi vai tinh thé NeuAc da dwoc biét dén, céc tinh thé cia
dihydrat (Tai liéu khong phai 1a sang ché 1) va anhydrat (Tai liéu khong phai la sang
ché 2) da duoc biét dén, nhung dung dich cta céc tinh thé nay thé hién d6 axit manh,
va mirc do hoa tan cua nod la tuong d6i thip bang khoang 100g/L ¢ nhiét d6 thuong.
Hon nita, ¢6 vin dé véi viéc 4n dinh khi luu trit, vi du, tinh thé va dung dich ctia n6
mét mau dan dan thanh mau nau tbi.

Mit khéc, nhu déi véi tinh thé mudi trung hoa ciia NeuAc, tinh thé mudi natri
NeuAc trihydrat 12 da duge biét dén (Tai liéu sang ché 1). Tinh thé nay thé hién do on
dinh Iwu trit cao & nhiét d9 thuong nhung c6 vén d& vé 49 6n dinh & diéu kign nhiét do
cao béi vi diém nong chay thip ctia né gin bang 100°C.

Trong céc bdi canh nay, c6 nhu ciu déi voi tinh thé mubi trung hoa cua NeuAc,
c6 @6 6n dinh luu trir cao & didu kién nhiét do thuong ciing nhu ¢ diéu kién nhiét do
cao.

Danh sach tai liéu vién dan

Tai liéu sang cheé
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Tai lidu sang ché 1: Céng bd don sang ché Nhat Ban s6 JP-A-H1-55388
Tai liéu phi sang ché

Tai li€u phi sang ché 1: Acta Crystallographica Section B: Structural
Crystallography and Crystal Chemistry (1973), 29, pp. 1881-1886

Tai li€u phi sang ché 2: Chemistry Letters (1984), 6, pp. 1003-1006
Ban chit k§ thuit ciia sang ché
Vén dé k¥ thuat

Muc dich cta sang ché 13 d& xuét tinh thé mudi trung hoa ctiia NeuAc, c¢6 do bn
dinh Iwu trit cao & didu kién nhiét do thuong ciing nhu & diéu kién nhiét do cao, va dé
xuét quy trinh san xudt tinh thé nay.

Giai phép cho vén dé

Sang ché dé cap dén cac ddi tugng duoc néu trong cac muc tir (1) dén (13) sau
day.

(1) Tinh thé mudi kim loai kiém khan.

(2) Tinh thé dugc mé ta trong muc (1) néu trén, trong do mubi kim loai kiém 1a
mudi natri hodc mubi kali.

(3) Tinh thé dugc mo ta trong muc (1) néu trén, trong do mudi kim loai kiém 1a
mudi natri.

(4) Tinh thé dugc mo ta trong muc (1) néu trén, trong do mudi kim loai kiém 1a
mudi kali.

(5) Tinh thé dugc md ta trong muc (3) néu trén, trong d6 tinh thé c6 cac dinh &
g6c nhifu xa (20) bang 11,30+0,20°, t6t hon 1 +0,10°, 14,600,207, t6t hon 14 £0,10°,
19,8040,20°, tt hon 13 £0,10°, 21,70£0,20°, t5t hon 1a £0,10°, va 22,02+0,20°, tot hon
la £0,10° trong nhiéu xa tia X bot.

(6) Tinh thé dugc md ta trong muc (5) néu trén, trong d6 tinh thé con c6 cac
dinh & goc nhifu xa (20) bing 11,12+0,20°, tot hon 1a £0,10°, 19,16+0,20°, t5t hon 1a
+0,10°, 24,62+0,20°, t6t hon 1a +0,10°, 25,70+0,20°, tdt hon 1a +0,10°, va

37,04+0,20°, tot hon 12 £0,10° trong nhiéu xa tia X bot.
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(7) Tinh thé dugc mo ta trong muc (6) néu trén, trong d6 tinh thé con co cac
dinh & goc nhidu xa (20) bing 19,46+0,20°, tdt hon 1a £0,10°, 24,1420,20°, tot hon la
+0,10°, 25,5640,20°, tét hon 1a £0,10°, 31,34+0,20°, tét hon 1a £0,10°, va 35,86+0,20,

t5t hon 12 £0,10° trong nhiéu xa tia X bot.

(8) Tinh thé duoc md ta trong muc (4) néu trén, trong dé tinh thé c6 cac dinh &
g6c nhifu xa (20) bing 10,76+0,20°, tot hon 12 £0,10°, 14,76+0,20°, t6t hon la £0,10°,
21,24+0,20°, tt hon 12 +0,10°, 22,92+0,20°, tét hon 1a £0,10°, va 25,64+0,20°, tdt hon

12 +£0,10° trong nhiu xa tia X bot.

(9) Tinh thé dugc mo ta trong muc (8) néu trén, trong do tinh thé con c6 cac
dinh & géc nhidu xa (20) bang 17,86+0,20°, tot hon 1a £0,10°, 20,18+0,20°, t6t hon 13
+0,10°, 23,20+0,20°, t6t hon 1a +0,10°, 23,94+0,20°, tdt hon la +0,10°, va
28,44+0,20°, tot hon 13 +£0,10° trong nhiéu xa tia X bot.

(10) Tinh thé dugc mo ta trong muc (9) néu trén, trong do tinh thé con cb céc
dinh & géc nhifu xa (26) bing 17,48+0,20°, tot hon 1a £0,10°, 20,90+0,20°, t6t hon 1a
+0,10°, 21,66+0,20°, tt hon la +0,10°, 35,50£0,20°, t6t hon [a +0,10°, va
35,604+0,20°, tdt hon 1a +0,10° trong nhiéu xa tia X bot.

(11) Phuong phap san xuét tinh thé mudi kim loai kiém NeuAC khan, phuong
phap nay bao gbdm viéc bd sung hodc bd sung nhod giot dung mdi duge chon tir nhom
chi bao gdm rugu va keton vao dung dich axit N-axetylneuraminic trong nu¢c chira
hop chét c6 kim loai kiém va c6 gid tri do pH nam trong khoang tir 3,0 dén 9,0 dé lam
Kt tia tinh thé ctia mudi kim loai kiém NeuAC khan, va thu l4y tinh thé kim loai kiém

NeuAC khan tir dung dich nude.

(12) Phuong phép san xudt dugc md ta trong muc (11) néu trén, trong do mudi
kim loai kiém 12 mudi natri hodc mudbi kali.

(13) Phuong phép san xuit duoc md ta trong muc (11) hodc (12) néu trén, trong
d6 dung moi dugc chon tir nhoém chi bao gbm ruou va keton 1a dung mdi duge chon tur

cac ruou C1-C6, axeton, metyl etyl keton, va dietyl keton.

Hiéu qua co lgi ctia sang ché
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Sang ché d& xuit tinh thé cia mudi kim loai kiém NeuAc khan, c6 do 6n dinh
lwu trit cao & didu kién nhiét do thuong cling nhu & didu kién nhiét do cao, va quy trinh
san xudt tinh thé nay.

M6 ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 minh hoa cac két qua cua nhidu xa tia X bot cta tinh thé mudi natri
NeuAc khan thu dugc trong Vi du 1.

Fig.2 minh hoa cac két qua cua nhiéu xa tia X bdt cla tinh thé mudi natri
NeuAc khan thu dugc trong Vi du 2.

Fig.3 minh hoa céac két qua cua nhiéu xa tia X bot cua tinh thé mubi natri
NeuAc khan thu duoc trong Vi du 3.

Fig.4 minh hoa céc két qua phan tich quang phé hong ngoai (infrared
spectroscopic - IR) cta tinh thé mudi natri NeuAc khan thu dugce trong Vi du 2.

Fig.5 minh hoa muc do hoa tan ciia tinh thé mudi natri NeuAc khan thu duge
trong Vi du 1 va tinh thé NeuAc dihydrat dd dugc biét dén; truc tung biéu thi ndng do
(/L) ctia NeuAc xét theo chét khan va truc hoanh biéu thi nhiét d6 (°C).

Fig.6 minh hoa cac két qué cua nhiéu xa tia X bot ctia tinh thé mudi kali NeuAc
khan thu dugc trong Vi du 4.

Fig.7 minh hoa céac két qué cua nhiéu xa tia X bot clia tinh thé mubi kali NeuAc
khan thu dugc trong Vi du 5.

Fig.8 minh hoa cac két qua cua nhiéu xa tia X bot ctia tinh thé mubi kali NeuAc
khan thu dugc trong Vi du 6.

Fig.9 minh hoa céac két qua phan tich quang phé hong ngoai (IR) cta tinh thé
mudi kali NeuAc khan thu dugc trong Vi du 4. |

Fig.10 minh hoa mtrc d hoa tan cua tinh thé mudi kali NeuAc khan thu duoc
trong Vi du 4 va tinh thé NeuAc dihydrat da duoc biét dén; truc tung biéu thi néng do
(¢/L) clia NeuAc xét theo cht khan va truc hoanh biéu thi nhiét o (°C).

MO ta chi tiét sang ché

1. Tinh th& mudi kim loai kiém NeuAc khan theo sang ché
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Tinh thé mudi kim loai kiém NeuAc khan theo séng ché t&t hon 12 tinh thé mudi

natri hodc muodi kali khan cia NeuAc.

Viéc can nhic xem tinh thé NeuAc c6 phai 1a tinh thé khan hay khong c6 thé
dwoc xac nhén tir thyc té 1a ham luong hoi 4m khi dugc do bang cach st dung phuong
phéap Karl-Fisher dugc moé ta sau trong phan cac vi du phan tich bang 1,0% theo trong
lwong hodc nhé hon, tét hon 1a 0,95% theo trong lugng hogc nhé hon, tot nhat 12 0,9%

theo trong luong hodc nho hon.

Viéc can nhic xem tinh thé NeuAc khan c6 phai 12 tinh thé mudi kim loai kiém
hay khong c6 thé duoc x4c nhén bing cach st dung phuong phap hip thu nguyén tir
hoac phép do phd phat xa ICP dugc md ta sau trong phan c4c vi dy phén tich.

Nhu déi véi kim loai kiém duge x4ac nhan bing phuong phép hép thu nguyén tir
hodc phép do phé phat xa ICP, tinh thé c6 thé dugc xac nhan 1a tinh thé mudi kim loai

kidm don ctia NeuAc khan bang cach do ham lugng kim loai kiém trong tinh thé.

Vi du, tinh thé NeuAc khan c6 thé dugc xac nhan 1a tinh thé mudi natri don béi
thuc t& 12 ham lwgng natri trong tinh thé bang 6,9+1,0% theo trong luong, t6t hon 1a

béng 6,9+0,5% theo trong lugng, tdt nhét 1a béng 6,9+0,3% theo trong lugng.

Tinh thé NeuAc khan c6 thé dwgc xac nhan 14 tinh thé mudi kali don béi thuc té
1a ham luong kali trong tinh thé bang 11,3+1,0% theo trong lugng, t6t hon 14 bing

11,340,5% theo trong luong, tét nhit 1a bang 11,3+0,3% theo trong lugng.

Tinh thé theo sang ché bao gdm tinh thé mudi natri NeuAc khan, mau nhiéu xa
tia X bdt cua no st dung CuKo lam nguén tia X dugc xac dinh boi cac gid tri dugc thé
hién trén cac hinh v& tir Fig.1 dén Fig.3 va cic Bang 1, 4 va 6. O ddy, cac hinh v&
Fig.1, Fig.2 va Fig.3 tuong Ung Vi cac két qua phan tich cia céc tinh thé mudi natri

NeuAc khan cta cac Bang 1, 4 va 6, twong Ung.

Ngoai ra, tinh thé theo sang ché bao gdm tinh thé mudi kali NeuAc khan, mau
nhiéu xa tia X bot ctia n6 sit dung CuKo lam nguén tia X dugc xac dinh bai cac gia tri
duoc thé hién trén cac hinh vé tir Fig.6 dén Fig.8 va cic Bang 8, 11 va 13. O aday, cac
hinh v& Fig.6, Fig.7 va Fig.8 trong tng véi cdc két qua phén tich cta cée tinh thé mubi

kali NeuAc khan cua cac Bang 8, 11 va 13, twong ung.
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Hon nita, tinh thé theo sang ché bao gbm tinh thé mudi natri NeuAc khan thé
hién quang phd hip thu hdng ngoai dugc minh hoa trén Fig.4 khi dugc dua vao phan

tich quang phd hdng ngoai (IR) dugc mo ta sau trong phan céc vi du phén tich.

Ngoai ra, tinh thé thé hién quang phd hép thu hong ngoai dugc minh hoa trén
Fig.9 khi dugc dua vao phén tich IR theo cung cach néu trén ¢ thé dugc coi la tinh

thé mubi kali NeuAc khan theo sang ché.
2. Quy trinh san xuét tinh thé mudi kim loai kiém NeuAc khan theo sang ché

Quy trinh san xuét tinh thé mudi kim loai kiém NeuAc khan theo sang ché 1a
quy trinh bao gbm viéc bd sung hodc bd sung nhé giot dung moi dugc chon tir nhom
chi bao gém ruou va keton vao dung dich NeuAc trong nudc chira hop chit ¢6 kim
loai kidm va c6 gi tri do pH nim trong khoang tir 3,0 dén 9,0, t6t hon 1a ndm trong
khoang tur 4,5 dén 8,5, tbt nhét 12 ndm trong khoang tur 5,5 dén 7,5, dé 1am két tua tinh
thé ctia mudi kim loai kidm NeuAc khan, va thu ldy tinh thé mudi kim loai kiém

NeuAc khan tir dung dich nuéc.

NeuAc c6 mit trong dung dich NeuAc trong nudc co thé dugc tao ra bang
phuong phap bét ky trong s& phuong phép 1én men, phuong phap enzym, phuong phap
chiét tir cac san phdm tu nhién, phuong phéap tdng hop hoa hoc va cac phwong phép

san xuat khac.

Trong truong hop ma vt lieu ran ma gy can tré qua trinh két tinh dién ra trong
dung dich NeuAc trong nudc, vat liéu rén c6 thé dugc loai bod béng cich str dung
phuong phap tach ly tam, loc, loc gbm, va tuong ty. Trong truong hop ma tap chét
hoic mubi tan dugce trong nudc ma gy can trd qué trinh két tinh dién ra trong dung
dich NeuAc trong nudc, tap chét hoic mudi tan duge trong nudc co thé duogc loai bo

bang cach cho dung dich nuéc di qua cot duge nhdi nhuya trao dbi ion, va twong tu.

Nong d6 NeuAc trong dung dich nudce 1a bang 200g/L hodc 16n hon, tot hon 1a
béng 300g/L hodc 16n hon, tdt hon nita 1a béng 400g/L hoac 16n hon, con tdt hon nita
a 500g/L hodc 16n hon, tét nhét 12 bing 600g/L hodc 16n hon. Dé didu chinh ndng do
trong dung dich nudc dén néng do néu trén, dung dich nudc cod thé duoc co dic béng
phuong phép cd ddc thong thuong nhu la phuong phap co dic gia nhiét hodc phuong
phép c6 ddc chan khong.
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T6t hon, kim loai ki€ém c6 thé 13 natri hodc kali.

Hop chét c6 kim loai kiém bao gom hgp chat bazo nhu la hydroxit kim loai
kiém, cacbonat kim loai kiém va kim loai kiém lam chét nén don gian, va muoi trung

hoa nhu 13 sulfat kim loai kiém, nitrat kim loai ki€ém va clorua kim loai kieém.

Trong trudong hgp ma kim loai kiém la natri, hop chat bazo bao gom, vi du,
natri hydroxit, natri cacbonat, va natri lam chat nén don gian, va mudi trung hoa bao

gom, vi du, sulfat natri, nitrat natri, va clorua natri.

Trong trudong hop ma kim loai kiém 1a kali, hop chit bazo bao gf")ln, vi du, kali
hydroxit, kali cacbonat, va kali lam chét nén don gian, va mubi trung hoa bao gbm, vi

du, kali sulfat, kali nitrat, va kali clorua.

Trong trudong hop st dung hop chéit bazo 1am hop chét ¢6 kim loai kiém, dung
dich NeuAc trong nudc chira hop chét c6 kim loai kiém va c6 gia tri d0 pH nim trong
khoang tir 3,0 dén 9,0, tét hon 1a nim trong khoang tir 4,5 dén 8,5, tot nhit 1a nam
trong khoang tur 5,5 dén 7,5, c6 thé thu dugc bing cach diéu chinh d6 pH cua dung

dich NeuAc trong nuGe nho sit dung hop chét bazo.

Ruou ¢6 thé 1a ruou C1-C6, tt hon la rugu C1-C3, t0t hon nira 1a rugu duoc
chon tir nhém chi bao gbdm metanol, etanol, n-propanol va isopropyl ruou, t6t nhat 1a

rugu dugc chon tir nhém chi bao gdm metanol va etanol.

Keton c6 thé 1a keton dugc chon tir axeton, metyl etyl keton va dietyl keton, tbt

hon 13 axeton.

Nhiét do cua dung dich nudc & thoi diém bd sung hodc bd sung nho giot dung
mdi dugce chon tir nhéom chi bao gém rugu va keton co thé 1a nhiét do bét ky mién 13
NeuAc khong bi phan huy, nhung dé giam muc do hoa tan va do d6 tang cuong ty 1€
qua trinh K&t tinh cua tinh thé mudi natri NeuAc khan, nhiét do co thé 1a 80°C hoic
nho hon, 6t hon 14 70°C hoic nho hon, tét hon nita 14 60°C hodic nhé hon, con tot hon
nita 12 50°C hodc nhé hon, tot nhét 1a bang 40°C hodc nhd hon.

Luong dung moi dugce chon tir nhom chi bao gdm ruou va keton duoc bd sung
hoac duoc bd sung nho giot ¢ thé 13 tir 1 dén 8 lan, t8t hon 12 tir 2 dén 6 lan, tdt nhét

1a tir 3 dén 5 14n, xét theo luong dung dich nude.
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Thoi gian dé dung mdi dugc chon tir ruou va keton dugc bd sung hodc dugc bd
sung nhd giot ¢ thé nim trong khoéang tur 1 dén 48 giv, tot hon 1a nam trong khoéng tlr

3 dén 30 gio, tot nhat 12 ndm trong khoang tir 5 dén 20 gio.

Trong budc bd sung hoic bd sung nhé giot dung moi duoc chon tr rugu va
keton, truée khi két tia tinh thé mudi kim loai kidm NeuAc khan, tinh thé cia muoi
kim loai kidm NeuAc khan c6 thé dugc bd sung ¢ dang tinh thé hat sao cho néng do
trong dung dich nudce ¢o6 thé nim trong khoang tir 0,2 dén 25g/L, tot hon 1a nim trong

khoang tir 0,5 dén 10g/L, tét nhét 12 nim trong khoang tir 2 dén 5g/L.

Thoi gian ma dang tinh thé hat duoc bd sung c6 thé nam trong khoang tir 1 dén
5 gi0, t6t hon 1a nim trong khoang tir 1 dén 4 gio, t6t nhat Ia nim trong khoang tir 1
dén 3 gi0, sau khi viéc bd sung nhd giot hodc bd sung dung moi dugc chon tr rugu va

keton dugc bat dau.

Sau khi tinh thé ctia mudi kim loai kiém NeuAc khan dugc két tia nhu trén,
tinh thé duoc két tha co thé dugc gia hoa tiép trong tr 1 dén 48 giv, tot hon nita 1a

trong tir 1 dén 24 gio, t6t nhét 1a trong tir 1 dén 12 gid.

“Gia hoa" biéu thi viée ting truong tinh thd mot khi dimg bude bd sung hodic b

sung nhé giot dung mdi dugc chon tir nhém chi bao gdm ruou va keton.

Sau khi tinh thé dugc gia hoa, bude bd sung hodc bd sung nho giot dung moi

duoc chon tir nhém chi bao gom rugu va keton c6 thé duoc bat dau lai.

Phuong phap ding dé thu l4y tinh thé mudi kim loai kiém NeuAc khan khong
bi gidi han cu thé, nhung c6 thé bao gbdm loc ap luc, loc hit, tach ly tdm, va twong tu.
Hon nita, dé lam giam sy bam dinh ctia chét 1ong me va do do cai thién chét luong cta
tinh thé, tinh thé c6 thd dugc rira mot cach thich hop. Dung dich dugc st dung dé rira
tinh thé khong bi giéi han cu thé, nhung nuéc, ruou metanol, etanol, axeton, n-
propanol, isopropyl, va dung dich dugc didu ché bang cach tron & ty 1€ thy y mot dang
hoac nhiéu dang cta cac thanh phﬁn duoc chon tir cac dung dich nay co thé dugc sir
dung.

Tinh thé w6t thu duoc sau d6 duge 1am kho, nhd do co thé thu dugc thanh phém
cubi ciing. Nhu dbi véi cic diéu kién 1am kho, phuong phap bét ky c6 thé duge st

dung mién 12 dang ctia mudi kim loai kiém NeuAc khan c6 thé dugc duy tri, va
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phuong phép 1am kho dudi ap sudt giam, lam kho ting soi, 1am kho bang khi cudng
birc va phuong phap lam kho twong twr co thé dugc 4p dung. Nhiét do 1am kho c6 thé
nam trong khoang tir nhiét do bét ky mién 1a nudc dinh vao ¢o thé dugc loai bo, nhung
nhiét d6 c6 thé tét hon 1a 80°C hogc nho hon, tot hon nita 12 60°C hogc nho hon.

Bing cach dung céc diéu kién qu4 trinh két tinh dugc md ta trén day, c thé thu
duge tinh thé c6 do tinh khiét cao ctia muéi kim loai kiém NeuAc khan. Do tinh khiét
clia tinh thé mudi kim loai kidém NeuAc khan c6 thé 1a 97% hodc 16n hon, tot hon 1a
98% hoic 16n hon, t6t hon nita 1a 99% hoic 16n hon, tét nhat 1a 99,5% hogc 16n hon.

Tinh thé mubi kim loai kiém NeuAc khan, ma c6 thé duoc tao ra bdi quy trinh
san xudt néu trén day, bao gém, vi du, tinh thé mudi natri NeuAc khan, miu nhiéu xa
tia X bot trong d6 c6 st dung CuKa lam nguén tia X duoc x4c dinh boi cac gia tri
duwoc thé hién trén cac hinh vé& tir Fig.1 dén Fig.3 va cac Bang 1, 4 va 6, va tinh thé
mudi kali NeuAc khan, dugc x4c dinh boi cac gia tri dugce thé hién trén cac hinh v& tur
Fig.6 dén Fig.8 va cdc Bang 8, 11 va 13.

Céc vi du phan tich

(1) Nhiéu xa tia X bot

Tién hanh viéc do bﬁng cach st dung thiét bi nhiu xa tia X bot (X-ray
diffraction - XRD), Ultima IV (duoc san xuét boi Rigaku Corporation), theo sich
hudng dan st dung.

(2) Bo muc d9 hoa tan

B sung tinh thé mudi natri NeuAc khan, tinh thé mudi kali NeuAc khan, hoic
tinh thé NeuAc dihydrat da dugc biét dén vao nuéc dugc didu chinh dén nhiét do
twong tng cho dén khi timg tinh thé khong hoa tan duge niva va sau khi gilt dung dich
trong thoi gian di dai kém theo khudy, gom dich ni bé mét khong cha tinh thé va do

ndng do bang cach st dung cac diéu kién phan tich HPLC sau.
Cot bao vé&: Shodex SUGAR SH-G ¢6.0x50mm
Cot: SUGAR SH1011 $8.0x300mmx2 ¢dt ndi tiép
Nhiét do cdt: 60°C

Chét dém: dung dich axit sulfuric 0,005mol/L trong nudc
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Van toc chay: 0,6mL/phut

Dau do: dau do tia tir ngoai (budc song: 210nm)

(3) Bo ham lugng hoi 4m cta tinh thé bang Phuong phéap Karl-Fisher

Tién hanh viéc do bing cach sir dung thiét bi MKA-510N/MKS-510N (duoc
san xuét bai Kyoto Electronics Manufacturing Co., Ltd.) theo sach huéng dan st dung.

(4) Po ham lugng cua natri hodc kali

Tién hanh viéc do bang cach st dung phép do phd phét xa ICP, Model ICPS-
8100 (dugc san xuét bdi Shimadzu Corporation), theo sach hudng dan st dung.

(5) Do nhiét d nong chay

Tién hanh viéc do béng cach str dung thiét bi Melting Point M-565 (dugc san
xuit boi BUCHI) theo sach huéng dan st dung.

(6) Phan tich quang phd hong ngoai (IR)

Tién hanh viéc do bing cach sir dung thiét bi Model FTIR-8400 (dugc san xuét
bai Shimadzu Corporation) theo sach hudng dan str dung.

Vi du tham khao 1

Tao ra dang vO dinh hinh phi tinh thé ciia mubi natri NeuAc:

Tinh thé NeuAc khan (1,472,3g) dugc hoa tan trong nude, va diéu chinh do pH
dén 6,74 bing cach st dung natri hydroxit dé tao ra 4.400mL dung dich nu6c chira
mubi natri NeuAc. Dong kho mot phan ctia dung dich nuéc nay dé thu duoc bot mau
tréng. Do nhidu xa tia X bot ctia bt nay, két qua 13, dinh nhiéu xa tia X khéng dugce

xac nhan. Do d6 bot dugc phat hién ra 1a c6 dang vd dinh hinh phi tinh thé.
Vi du tham khéo 2
Tao ra dang v0 dinh hinh phi tinh thé ciia mudi kali NeuAc:

Hoa tan tinh thé NeuAc dihydrat (89,6g) trong nudc, va diéu chinh do pH dén
6,88 bing cach st dung kali hydroxit dé tao ra 800mL dung dich nuge chira mudi kali
NeuAc. Pong kh6 dung dich nudc nay dé thu dugc bdt mau tréng. Do nhiéu xa tia X
bot cua bot nay, két qua la, dinh nhiéu xa tia X khong dugce xac nhan. Do d6 bot duoc

phit hién ra 1a c6 dang vo dinh hinh phi tinh thé.
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Vi du thwe hién sang ché

Duéi day 1a phdn md ta sang ché thong qua cac vi du, nhung séng ché khong
chi gi¢i han & cac vi du nay.

Vidu 1: Tao ra tinh thd mudi natri NeuAc khan (1)

Tinh thé NeuAc khan (1.472,3g) dugc hoa tan trong nudc, va diéu chinh do pH
dén 6,74 bang cach st dung natri hydroxit dé tao ra 4.400 mL dung dich. C6 ddc dung
dich nudc nay dén 2.0 L, va st dung phén 50mL cta chit c6 dic thu dugc cho budc

tiép theo.

Trong khi duy tri 50mL dung dich dugc cd dic ¢ 40°C, b6 sung nho giot
200mL (luong ghp 4 1in) metanol trong § git dé lam két tia tinh thé. Bun tinh thé
dugc lam mat xuéng 10°C, va sau do6 thu 1éy tinh thé béng céch loc, rira v6i dung dich
80% metanol trong nuéc va 1am kho duéi didu kién ap sut giam & 25°C dé thu duoc
33,6¢ tinh thé.

Céac két qua cla nhiéu xa tia X bt cta tinh thé duoc thé hién trong Bang 1.
Trong Bang nay, "26" biéu thi géc nhiéu xa (26°), va "Cuong do tuong d6i" biéu thi ty
16 cuong do twong ddi (I/ly). Cac két qua khi ty 1& cuong do tuong d6i bang 5 hodc lon

hon duoc thé hién trong bang.
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Bang 1
20 Cudngdd;cf.) tuong 20 Cuong dA(A) tuong 20 Cuong (‘{6 tuong

01 doi doi

11,14 42 29,44 11 43,84 10

11,32 49 29,76 15 44,88 7

13,46 5 30,78 12 45,48 13

14,62 100 31,40 22 46,04 7

17,60 8 32,38 15 46,54 12

19,18 40 32,60 8 47,10 5

19,48 22 33,46 6 49,52 13

19,82 55 34,88 12 50,42 8

21,30 9 35,10 13

21,72 96 35,28 14

22,04 50 35,90 21

22,70 6 37,06 32

24,16 24 38,12 6

24,64 42 38,92 9

25,58 26 39,32 8

25,72 31 40,10 10

26,48 40,52 13

27,10 41,56 7

27,44 13 41,96 11

27,70 43,48 10

Ham luong natri cta tinh thé nhu dugc do béi phép do phé phat xa ICP bang

7,1% theo trong lugng va vé co ban 1a trung véi gid tri ly thuyét (6,9% theo trong

lugng) cua mudi natri don. Ngoai ra, lugng nudc ¢b mat trong tinh thé béng 1,0% theo

trong lurong hodc nhé hon.

Tu céac két qua nay, tinh thé dugc phét hién ra la tinh thé mudi natri NeuAc

khan.

Céc dic tinh vat 1y khac nhau cta tinh thé dugc thé hién trong Bang 2. Déi véi

gid tri 4o pH, dung dich nuéc ¢ nong do 100g/L xét theo mudi natri NeuAc dugce do.

Bang 2
Nudc Ham luong natri Diém nong chay o
% % °C P
0,71 7,1 187,5 6,74
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Mtc d6 hoa tan trong nuge cla tinh thé mudi natri NeuAc khan thu dugc o trén

va tinh thé NeuAc dihydrat dugc minh hoa trén Fig.5.

Diéu dugc phat hién ra 13 tinh thé mudi natri NeuAc khan ¢6 mic do hoa tan
16n so v6i mirc d hoa tan cia tinh thé NeuAc dihydrat da dugc biét dén va c6 do hoa

tan rat tot.
Dbi v6i tinh thé mudi natri NeuAc khan va dang v6 dinh hinh phi tinh thé clia
cua natri NeuAc ¢6 dugc trong Vi du Tham khao 1, su thay d6i trong lugng trong moi

truong khi quyén & 25°C va do 4m 66% dugc so sanh, va cdc két qua dugc thé hién

trong Bang 3.

Béang 3
Thoi gian troi qua [gio] 0 3 7 24
Tinh thé mudi natri 0,00 -0,04 -0,02 -0,04
Dang v6 dinh hinh phi tinh thé cua 0,00 9,47 12,2 15,9

(Ty 16 thay doi trong lugng [%])

Dang v dinh hinh phi tinh thé ciia mudi natri NeuAc da thé hién su gia ting
trong lwong 16 rét do hép thu &m va bi chay rita khi d€ trdi qua 24 gio. Mt khac, véi
tinh thé mudi natri NeuAc khan, khong nhén thiy c6 ting trong luong, va diéu nay cho
thdy rang c6 thé ngan chan dugce viée hép thu 4m béi qua trinh két tinh.

Ngoai ra, diém néng chay cua tinh th8 mubi natri NeuAc khan bang 187,5°C va
cao hon so véi didm nong chay khoang 100°C cua natri NeuAc trihydrat da dugc biét
dén. Do do, didu phat hién ra Ia tinh thé mubi natri NeuAc khan bn dinh ngay ca ¢ diéu
kién nhiét do cao.

Vi du 2: Tao ra tinh thé mubi natri NeuAc khan (2)

B6 sung nho giot 12,5mL etanol trong khi duy tri 50mL dung dich dém déc
duoc didu ché trong Vi du 1 ¢ 25°C, trong 2 gio. B6 sung tinh thé c6 duoc trong Vi du
| & dang tinh thé hat dé lam két taa tinh thé. Sau khi dé tinh thé gia hoa trong 4 gio,
nang nhiét do dén 40°C, va bd sung nho giot 137,5mL (lugng bd sung cudi: lugng gép
3 14n) cta etanol trong 13 gio. Bun tinh thé dugc lam mat xubng 10°C va dugc gia hoa
trong 3 gi®, va sau do thu 14y tinh thé bang céach loc, rira v6i dung dich etanol 80%

trong nude va 1am kho dudi didu kién 4p suét giam ¢ 25°C 8 thu duge 36,0g tinh thé.
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Cic két qua ciia nhidu xa tia X bot cta tinh thé dugc thé hién trong Bang 4.
Trong Bang nay, "20" biéu thi goc nhidu xa (26°), va "Cudng do twong dbi" biu thi ty
16 cuong do tuong dbi (/o). Cac két qua khi ty 18 cudng do twong dbi bang 5 hodc 16n

hon duoc thé hién trong bang.

Bang 4
20 Cuodng CEG tuong 20 Cuong d;é tuong 20 Cudng df) tuong

doi doi doi

11,12 46 29,44 10 43,80 9

11,30 53 29,72 15 44 .86 7

13,46 5 30,76 12 45,46 12

14,60 100 31,36 21 46,00 7

17,60 8 32,34 14 46,52 11

19,16 33 32,58 7 47,08 5

19,46 22 33,42 6 49,50 12

19,80 55 34,82 12 50,40 7

21,28 9 35,06 12

21,70 95 35,26 13

22,02 52 35,86 19

22,68 6 37,04 30

24,14 23 38,10 6

24,62 42 38,90 8

25,56 25 39,30 8

25,70 31 40,08 8

26,44 6 40,50 12

27,08 13 41,50 7

27,42 12 41,90 11

27,66 43,46 10

MaAu nhiéu xa tia X bot va cac dic tinh vét 1y cla tinh thé v& co ban la giéng

hu ciia tinh thé muéi natri NeuAc khan thu duge trong Vi du 1, va do d6 ¢6 thé hiéu

rang, tinh thé ndy ciing 12 tinh thé mudi natri NeuAc khan.

Céac dic tinh vat Iy khac nhau cia tinh thé dwgc thé hién trong Bang 5. béi véi

gia tri d0 pH, dung dich nu¢ec ¢ ndéng do 100g/L xét theo mubi natri NeuAc dugc do.

Bang 5
Nudc Ham lugng natri Piém néng chay o
% % °C P
0,82 7,1 188,1 6,8
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Vidu 3: Tao ra tinh thé mudi natri NeuAc khan (3)

Trong khi duy tri 50mL dung dich ddm dac duoc didu ché trong Vi dy 1 ¢
25°C, bd sung nhé giot 200mL (luong glp 4 1an) metanol trong 8 gio dé 1am két toa
tinh thé. Bun tinh thé duge lam mét xudng 10°C, va sau d6 thu 14y tinh thé bang cach
loc, rira v6i dung dich 80% metanol trong nude va lam khd dudi diu kién 4p suét

giam & 25°C dé thu dugc 32,7g tinh thé.

Cac két qué cua nhiéu xa tia X bt cta tinh thé duoc thé hién trong Bang 6.
Trong Bang nay, "260" biéu thi géc nhiéu xa (26°), va "Cudng do tuong d6i" biéu thi ty
1€ cuong do tuong d6i (I/Tp). Céc két qua khi ty 1& cudng do tuong d61 bang 5 hoic l16n

hon dugc thé hién trong bang.

Bang 6
20 Cuong CE() tuong 20 Cuong df) tuong 20 Cuong c’f@ tuong
doi doi do1
11,02 32 29,42 9 43,86 8
11,28 49 29,68 15 44,80 7
13,44 5 30,72 13 45,42 9
14,58 100 31,34 19 46,00 7
17,58 8 32,30 16 46,50 9
19,16 22 32,58 7 49,50 11
19,42 23 33,38 7 50,42 7
19,76 63 34,80 12
21,24 10 35,28 12
21,68 92 35,84 19
22,00 55 37,02 22
22,66 6 38,08 6
24,12 24 38,82 8
24,60 45 39,32 6
25,54 23 39,62 5
25,68 23 40,06 7
26,44 7 40,58 10
27,06 13 41,50 7
27,40 11 41,92 11
27,66 7 43,40 10

MGu nhidu xa tia X bdt cta tinh thé v& co ban 1a gidng nhu céc loai cua cdc tinh

thé mudi natri NeuAc khan thu duoc trong cac vi du 1 va 2, va do d6 c6 thé hiéu rang,

tinh thé nay ciing 1a tinh thé mudi natri NeuAc khan.
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D6i v6i tinh thé mubi natri NeuAc khan va tinh thé NeuAc dihydrat da dugc
biét dén, mirc d6 bién mau khi bao quan trong hé déng & 60°C dugc so sanh, va cac két
qua dugc thé hién trong Bang 7. Muc do bién mau duogc biéu thi boi do truyén qua T

% 430nm = 100x10* (A=Abs: 430nm, lcm).

Bang 7
Thoi gian troi qua [ngay] 0 3 6
Tinh thé mudi natri 99,98 100,0 100,0
Tinh thé cta dihydrat 100,1 73,26 50,46

(D6 truyén qua T % 430nm)

Diéu duoc phat hién ra 1a sy bién mau cla tinh thé mudi natri NeuAc khan

trong qua trinh luu trit 1a cuc thip so véi tinh thé NeuAc dihydrat da dugc biét dén.
Vi du 4: Tao ra tinh thé mubi kali NeuAc khan (1)

Hoa tan tinh thé NeuAc dihydrat (1,451g) trong nuéce, va didu chinh d6 pH dén
6,87 bang cach st dung kali hydroxit dé tao ra 2,9 L dung dich. Co ddc dung dich
nudc nay dén 1,9 L, va st dung phén 250mL cta chat co dic thu dugce cho bude tiép

theo.

Trong khi duy tri 250mL dung dich dugc c6 dac ¢ 20°C, bd sung nhé giot
750mL (luong gip 3 1dn) metanol trong 1 giv dé lam két tia tinh thé. Thu 14y tinh thé
bing céach loc, rira v6i dung dich metanol 75% trong nudc va sau @6 1am kho duai diéu
kién ap suét giam & 25°C dé thu dugc 144,7g tinh the.

Céac két qua cta nhifu xa tia X bdt cla tinh thé duoc thé hién trong Bang 8.
Trong Bang nay, "26" biéu thi goc nhifu xa (26°), va "Cudng do twong 361" biéu thi ty
16 cuong do tuong déi (I/1o). Céc két qua khi ty 1& cudng do twong ddi bang 5 hodc 16n

hon duoc thé hién trong béang.

-17-




29527

Bang 8
20 Cubngddg tuong 20 Cuong dﬂé tuong 20 Cuong dﬂé tuong
4] doi doi
10,08 15 27,12 11 36,60 10
10,76 50 27,66 13 37,12 5
12,08 11 27,90 10 37,56 13
13,78 10 28,46 45 37,66 11
14,78 100 29,18 5 38,62 8
15,26 12 29,72 5 38,74 7
17,48 18 29,96 12 39,08 7
17,88 27 30,44 15 39,20 6
20,18 27 31,94 11 39,54 16
20,92 18 32,38 10 39,84 15
21,26 50 33,74 16 40,76 13
21,68 19 33,96 16 41,42 11
22,34 10 34,36 10 41,90 7
22,94 70 34,56 11 42,44 8
23,20 36 34,88 7 43,52 10
23,54 6 35,34 14 44 34 12
23,94 27 35,50 25 45,72 7
24,26 5 35,64 23 47,94 7
25,66 53 35,98 14
26,24 5 36,06 9

Ham luong kali cua tinh thé nhu dugc do boi phép do phd phat xa ICP bang

11,5% theo trong lugng va vé co ban 1a tring véi gia tri ly thuyét (11,3% theo trong

lugng) cua mudi kali don. Ngoai ra, lugng nudc ¢b mat trong tinh thé bang 1,0% theo

trong lugng hodc nho hon.

Tir cac két qua nay, tinh thé dugc phat hién ra 1 tinh thé mudi kali NeuAc

khan.

Céc dic tinh vét 1y khac nhau cua tinh thé dugc thé hién trong Béang 9. Déi véi

gia tri 40 pH, dung dich nudc 4] néng do 100g/L xét theo mudi kali NeuAc dugc do.

Bang 9
Nude Ham luong kali Diém nong chay pH
% % °C
0,58 11,5 174,6 6,6
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Mirc d6 hoa tan trong nudc cla tinh thé mudi kali NeuAc khan thu duoc trén

day va tinh thé NeuAc dihydrat dugc minh hoa trén Fig.10.

Didu duge phat hién ra 14 tinh thé mudi kali NeuAc khan ¢6 mirc d6 hoa tan 16n
so v4i mic dd hoa tan cda tinh thé NeuAc dihydrat da duoc biét dén va c6 dd hoa tan

rat tot.

Déi v6i tinh thd mudi kali NeuAc khan va dang vo dinh hinh phi tinh thé cua
mudi kali NeuAc c6 duge trong Vi du Tham khao 2, so sdnh sy thay dbi trong luong
trong moi trudong khi quyén & 25°C va do 4m 66%, va cac két qua dugc thé hién trong

Béang 10.

Bang 10
Thoi gian troi qua [gi0] 0 3 7 24
Tinh thé mudi kali 0,00 0,06 0,00 -0,06
Dang v6 dinh hinh phi tinh thé cia 0,00 1,49 436 7,71

(Ty 18 thay doi trong lugng [%])

Dang v6 dinh hinh phi tinh thé ciia mubi kali NeuAc da thé hién su gia ting
trong Twgng rd rét do hdp thy 4m va bi chay rita khi dé troi qua 24 git. Mt khdc, voi
tinh thé mudi kali NeuAc khan, khong nhan théy c6 tiang trong luong va diéu duogc
phat hién ra la co thé ngan chin duoc viéc hép thu 4m béi qua trinh két tinh.

Ngoai ra, diém noéng chay cla tinh thé mudi kali NeuAc khan bang 174,6°C va
cao hon so v&i diém nong chay khoang 100°C cia natri NeuAc trihydrat da dugc biét
dén. Do do, didu dugc phat hién ra 14 tinh thé mubi kali NeuAc khan 6n dinh ngay ca ¢
diéu kién nhiét d¢ cao.

Vi du 5: Tao ra tinh thé mudi kali NeuAc khan (2)

Tinh thé NeuAc dihydrat (1,145g) dugc hoa tan trong nude, va diéu chinh do
pH dén 6,95 béng cach str dung kali hydroxit. Dung dich duoc c6 dac dén 1,5 L, bd
sung 20mL nudc vao 40mL dung dich duge c6 dic thu duge, va sau d6 phan 50mL

dung dich thu dugc khi d6 duoc st dung cho budce tiép theo.

Trong khi duy tri 50mL dung dich & 40°C, bd sung nhé giot 60mL etanol trong
2 gid. BS sung ¢ dang tinh thé hat tinh thé ¢6 duoc trong Vi du 4 dé 1am két tua tinh
thé. Sau khi dé tinh thé gia héa trong 6 gid, bd sung nhé giot thém 140mL (lugng bd
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sung cudi: lugng gip 4 1an) cia etanol trong 12 gid. Bun tinh thé duoc lam maét xudng
10°C va dugc gia hoa trong 3 gio, va sau do6 thu léy tinh thé béng cach loc, rira véi
dung dich etanol 80% trong nudc va 1am khé du6i didu kién ap sudt giam & 25°C dé

thu dugc 25,9g tinh thé.

Céc két qua cta nhiéu xa tia X bot cua tinh thé dugc thé hién trong Bang 11.
Trong Bang nay, "26" biéu thi goc nhidu xa (20°), va "Cudng do twong d6i" bicu thj ty
1& cudng d6 twong ddi (I/I). Cac két qué khi ty 16 cuong do twong dbi bang 5 hodc lon

hon dugc thé hién trong bang.

Béang 11
20 Cuong do tuong 20 Cuong do twong 20 Cuong do tuong

doi dbi doi

10,06 41 28,42 22 40,76 12

10,76 100 29,94 10 41,90 13

12,06 5 30,44 24 41,40 7

14,76 32 31,94 5 42,02 9

15,24 5 32,38 9 42,50 7

17,46 9 33,74 40 43,38 6

17,86 63 33,84 22 43,50 7

20,18 58 33,96 14 43,88 5

20,90 10 34,40 6 44,32 12

21,24 26 34,86 7 45,72 8

21,56 9 35,34 8 47,94 7

22,92 46 35,50 20 48,96 6

23,20 57 35,60 13

23,54 11 35,98 7

23,94 7 36,58 10

25,64 31 37,54 5

26,22 7 38,62 7

27,12 5 39,22 5

27,60 29 39,52 6

27,88 12 39,82 14

Mau nhidu xa tia X bt va cdc ddc tinh vat Iy ca tinh thé vé co ban la gibng

nhu cua tinh thé mudi kali NeuAc khan thu duogc trong Vi du 4, va do d6 c6 thé hiéu

rang, tinh thé nay ciing 1a tinh thé mudi kali NeuAc khan.

Céac dic tinh vat ly khac nhau cuta tinh thé dugc thé hién trong Bang 12. Déi

véi gia tri 46 pH, dung dich nudce ¢ ndng d6 100g/L xét theo kali NeuAc dugc do.
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Bang 12
Nudc Ham Iuong kali Piém noéng chay I
% % °C P
0,85 11,3 184,1 6,5

Vi du 6: Tao ra tinh thé mudi kali NeuAc khan (3)

Trong khi duy tri 50mL dung dich dam dic dugc didu ché trong Vi du 5 &
50°C, bd sung nhé giot 150mL metanol trong 1 gio. Tinh thé c6 dugc trong Vi du 4
duge bd sung & dang tinh thé hat dé lam két tua tinh thé. Sau khi gia héa tinh the trong
1 gid, bd sung nhé giot thém 50mL (luong bd sung cudi: luong glp 4 14n) clia metanol
trong 10 gio. Bun tinh thé dugce 1am mat xudng 10°C va dugc gia hoa trong 3 gio, va
sau d6 thu ldy tinh thé bang cach loc, rira v6i dung dich 80% metanol trong nudc va
lam kho dudi didu kién 4p sudt giam & 25°C dé thu dugc 34,3g tinh thé.

Céac két qua cua nhiéu xa tia X bot cua tinh thé duogc thé hién trong Bang 13.
Trong Bang nay, "20" bidu thi goc nhidu xa (26°), va "Cudng do twong ddi" bicu thi ty
16 cuong do tuong dbi (Vo). Cac két qué khi ty 1& cudng dd twong doi bang 5 hodc 16n

hon duoc thé hién trong bang.
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Bang 13
Cuong do Cuong do Cuong do Cuong do
26 tuong doi 26 tuong doi 26 turong ddi 20 tuong d6i
10,06 20 26,22 5 36,58 10 45,70 9
10,76 69 27,10 10 37,12 5 46,48 6
12,06 11 27,58 16 37,52 13 47,26 6
13,76 9 27,88 12 37,62 12 47,92 9
14,76 100 28,44 48 38,62 9 48,96 7
15,26 11 29,18 5 38,72 8 49,52 5
17,48 20 29,70 5 39,06 7 49,80 5
17,86 36 29,96 14 39,18 7
18,24 5 30,44 18 39,50 15
20,18 34 31,94 12 39,80 17
20,90 21 32,36 12 40,76 14
21,24 55 33,72 18 41,40 12
21,66 17 33,96 18 41,88 8
22,34 9 34,38 10 42,46 9
22,92 82 34,52 10 43,24 9
23,20 47 34,88 8 43,34 10
23,54 8 35,34 15 43,50 11
23,92 24 35,50 29 43,82 9
24,22 5 35,60 26 44,30 13
25,64 59 35,96 15 45,22 6

Mau nhiéu xa tia X bot cta tinh thé vé co ban 1a giong nhu mau nhicu xa tia X

bot cua cac tinh thé mubi kali NeuAc khan thu duoc trong cac vi du 4 va 5, va do do6

c6 thé hidu réng, tinh thé nay ciing 14 tinh thé mudi kali NeuAc khan.

Pbi voi tinh thé mudi kali NeuAc khan va tinh thé NeuAc dihydrat da dugc biét

dén, mirc dd bién mau khi bao quan trong hé dong & 60°C dugc so sdnh, va cac két qua

dugc thé hién trong Bang 14. Mirc do bién mau duge bibu thi boi do truyén qua T %

430nm = 100x104 (A=Abs: 430nm, lcm).

Bang 14
Thoi gian troi qua [ngay] 0 3 6
Tinh thé ctia mudi kalo 99,90 99,73 99,63
Tinh thé dihyrat 100,1 73,26 50,46

(Db truyén qua T % 430nm)
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Pidu dugc phat hién ra 1a s bién mau ctia tinh thé mubi kali NeuAc khan trong

qua trinh luu trit 1a cuc thap so v&i tinh thé NeuAc dihydrat da dugc biét dén.
Kha ning Gng dung trong cong nghiép

Séang ché d& xuét tinh thé kim loai kiém NeuAc khan, ma [a hitu dung, vi du,
lam san phém, véat liéu tho hodc chét trung gian cua dd an ¢6 loi cho stre khoe, duge
phim, m¥ pham va tuwong tu, va quy trinh san xudt tinh thé nay.
Chi giai céc sb chi dan

Trén Fig.5, hinh thoi den biéu thi tinh thé mubi natri NeuAc khan, va hinh thoi

tréng biéu thi tinh thé NeuAc dihydrat.

Trén Fig.10, hinh thoi den biéu thi tinh thé mubi kali NeuAc khan, va hinh thoi
trng biéu thi tinh thé NeuAc dihydrat.
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YEU CAU BAO HOQ
1. Tinh thé kim loai kiém N-axetylneuraminat khan.
2. Tinh thé theo diém 1, trong do mubi kim loai kiém 1a mudi natri hodic mudi kali.
3. Tinh thé theo diém 1, trong d6 mubi kim loai kidm 13 mudi natri.
4. Tinh thé theo diém 1, trong d6 mudi kim loai kidm 1a mudi kali.

5. Tinh thé theo diém 3, trong d6 tinh thd c6 cac dinh & géc nhifu xa (26) bang
11,30+0,20°, 14,60+0,20°, 19,80+0,20°, 21,7040,20°, va 22,02+0,20° trong nhiéu xa
tia X bot.

6. Tinh thé theo diém 5, trong d6 tinh thé con c6 cac dinh & goc nhidu xa (20) béng
11,1240,20°, 19,16+0,20°, 24,62+0,20°, 25,70+0,20°, va 37,04+0,20° trong nhiéu xa
tia X bot.

7. Tinh thé theo diém 6, trong d6 tinh thé con ¢6 céc dinh & goc nhi€u xa (26) béing
19,46+0,20°, 24,1420,20°, 25,5620,20°, 31,34+0,20°, va 35,86+0,20 trong nhiéu xa tia
X bot.

8. Tinh thé theo diém 4, trong d6 tinh thé c6 cdc dinh & goc nhifu xa (26) bing
10,7620,20°, 14,7620,20°, 21,24+0,20°, 22,92+0,20°, va 25,64+0,20° trong nhiéu xa
tia X bot.

9. Tinh thé theo diém 8, trong d6 tinh thé con ¢6 céc dinh & goc nhidu xa (26) bang
17,86+0,20°, 20,1840,20°, 23,20+0,20°, 23,94+0,20°, va 28,44+0,20° trong nhiéu xa
tia X bot.

10. Tinh thé theo didm 9, trong d6 tinh thé con c6 cac dinh & goc nhifu xa (260) bang
17,48+0,20°, 20,90+0,20°, 21,66+0,20°, 35,50+0,20°, va 35,60+0,20° trong nhiéu xa
tia X bot.

11. Quy trinh san xuét tinh thé kim loai kiém N-axetylneuraminat khan, quy trinh nay
bao gdm viéc bd sung hoic bb sung nhd giot dung mdi duge chon tir nhém chi bao
gdm ruou va keton vao dung dich axit N-axetylneuraminic trong nuéc chtra hop chat

¢O kim loai kiém va ¢ gia tri do pH nam trong khoang tur 3,0 dén 9,0 dé lam két tua
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tinh thé kim loai kiém N-axetylneuraminat khan, va thu 14y tinh thé kim loai kiém N-
axetylneuraminat khan tir dung dich nudc.

12. Quy trinh san xuét theo diém 11, trong do mudi kim loai kiém 12 mubi natri hodc
mudi kali.

13. Quy trinh san xuét theo diém 11 hodc diém 12, trong d6 dung mdi dugce chon tir
nhoém chi bao g6m rugu va keton 1a dung mdi duge chon tir cac rugu C1-C6, axeton,

metyl etyl keton, va dietyl keton.
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Fig.3
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Fig.5
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Fig.7
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