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Linh vie ky thuit dwoc dé cip

Sang ché d& cap dén phwong phap didu ché ddng (IT) hydroxit phosphat bing cach bd
sung chit tao chelat, vao dong (II) hydroxit phosphat thu dwgc bang phuong phap nay va
sir dung chét tao chelat dé diéu ché dong (II) hydroxit phosphat.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Pdng (II) hydroxit phosphat, con dwoc goi trong tai lidu chuyén nganh 1a déng
phosphat bazo, dugc sit dung, trong sé cac muc dich khac, 1am chét phu gia cho chit déo
" nhim cac muc dich khac nhau. Theo cic don yéu cu cép bing déc quyén sang ché Piic
chua thdm dinh 56 3 917 294 Al va 4 136 994 A1, vi dy, n6 dugc trdn v6i chat déo dé lam

cho chiing c6 thé khic dugc bang chim laze.

Tir giai phap da biét, vé co ban hai phuong phap duoc biét dé didu ché dong (II)
hydroxit phosphat, d6 1 chuyén hoa thé phan tan trong nuéc ctia hop chit tién chat dong
bang axit phosphoric & 4p sudt thuong, va téng hop thay nhiét, trong d6 qua trinh chuyén
hoéa nay dugc thue hién & ap suét cao bang cach bit dau tir hop chét tién chit dong va mudi

phosphat.

Thuét ngit “tong hop thiy nhiét” dé chi phan tng phan 16n 1a di thé trong méi truong
nude trén 100°C va 1 ba (100 KPa) trong binh phan tmg kin. Trong cac diéu kién nay, cac
chit ma néu khong s& c6 d6 tan thdp hoa tan dudi dang phirc chét. Trong ngit canh nay,
diéu da biét 1a bd sung chit phu gia vao hdn hop phan tng trong nuéc ¢ anh huéng dén

cdu truc cia san pham phan tng ddng (IT) hydroxit phosphat.

Vi du, Zhao et al., Int. J. Electrochem. Sci. 8 (2013) 490-593, mé ta qua trinh tong
hop thiiy nhiét ddng (II) hydroxit phosphat bit diu tir CuSO4*SH20 va (NH4),HPOs.
Phuong phép diéu ché nay duge thuc hién trong 24 gid & nhiét do 160-200°C va véi viée
b sung chét phu gia natri dodexylbenzen sulfonat. Céc siéu cdu tric Cuy(OH)PO4 c6 cu

trac hinh qua éc ché va kich thudce 3-4um da thu duge.

Han et al., Materials Letters 166 (2016) 71-74, md t& phuong phéap tdng hop thiy
nhiét ddng (I1) hydroxit phosphat bit diu tir Cu(NO3), va Na;HPO4. Phuong phap diéu ché
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nay dugc thuc hién ¢ nhiét d§ 120°C va véi viée bd sung natri dodexylbenzen sulfonat va

polyvinylpyrolidon. C4c tinh thé Cu(OH)PO4 dang hinh elip da thu dugc.

Hu et al., Journal of Alloys and Compounds 695 (2017) 561-566, dé cap dén phuong
phap téng hop thuy nhiét ddng (IT) hydroxit phosphat bat dau tir Cu(CH3COO), va diamoni
hydro phosphat. Phuong phap diéu ché nay dugc thuce hién trong 6 gio & nhiét do 120°C
va v6i viée bd sung polyetylen glycol. Cac tinh thé Cuz(OH)PO4 hinh hoa héng, hinh que

hodc hinh vién gach da thu dugc.

Tuy nhién, nhu da giai thich, cac phuong phap diéu ché déng (II) hydroxit phosphat
ma khong yéu cu thuc hién dudi ap suét, tic 12 x4y ra theo cach khong gia 4p, ciing 13 da
biét tir giai phap da biét. Cac phurong phap nay c6 wu diém 1a cong tac chuén bi it hon do
ndi hip 13 khéng can dén dé van hanh. Ngoai ra, cac phuong phap nay thudng nhanh hon

nhiéu va/hoic c6 thé duoc thuc hién & nhiét d6 phan tng thip hon.

Vi du, don yéu clu cp bing ddc quyén sang ché Dirc chua thdm dinh sb 3 342 292
mo ta phuong phap trong d6 déng cacbonat bazo trong thé phan tan trong nuéc duge xit 1y
bing luong it nhit 1a theo hé sb ty luong ciia axit phosphoric & nhiét d6 thip hon 70°C,
hdn hop phan ung tao ra tiép tuc duge khudy co hoc trong khoang nhiét do nay, sau d6
duoc gia nhiét trong thoi gian ngén dén diém soi, va cubi ciing ddng (IT) hydroxit phosphat
tao ra dugc tach ra. Tuy nhién, phuong phéap nay khéng chi c6 thoi gian phan tmg rat dai
> 10 gid, ma phu thudc vao chét lugng ctia nguyén li¢u ma cac san phém ¢6 su khac nhau
dang ké vé sic thai mau da thu dugc. Tuy nhién, can ¢ san phdm gin nhu khong mau c6

sic mau dong nhét, cu thé 1a dbi vai cac linh vuc tng dung cua chét phu gia cho chit déo.

DE 19 543 803 md ta phuong phép trong do axit phosphoric 85% dugc bd sung vao
thé phan tan trong nuéc cua ddng (II) hydroxit, hdn hop phan tmg duge dé yén trong
khoang 1 gi& & 50°C va sau d6 dugc gia nhiét dén diém séi trong 1 gio. Khi dd ngudi, san
phdm tao ra dugc loc va 1am kho. Phuong phap nay c6 thé diéu ché ddng (II) hydroxit
phosphat theo quy trinh twong d6i don gian va hiéu qua vé chi phi. Tuy nhién, hinh thai
cta ddng (II) hydroxit phosphat khéng thé bi anh huéng khi sit dung phuong phép nay.
Ngoai ra, mic dit mau ctia san pham thu duge 13 twong d6i nhat, ddng (IT) hydroxit phosphat

(sau dy duoc viét tit 1a: CHP) van c6 sic xanh 14 ciy nhat.

Tuy nhién, d6i véi mét s6 linh vue 4p dung ctia ddng (IT) hydroxit phosphat, c6 thé

¢6 loi néu kiém soat hinh thai va dién tich bé mit riéng cia no6 theo cach huéng muc ticu.
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Vi du, cac dic tinh sinh hoc va/hodc xuc tac cia hgp chét thuong phu thude vao cAu trac
va/hodc dién tich bé mat riéng cta né. Ciing cin thu duge ddng (I) hydroxit phosphat ¢6
cac gia tri mau cu thé, cu thé 1a mau noi tai thp va do nhat mau cao. Diéu nay 1a dic biét
¢6 loi néu ddng (II) hydroxit phosphat duoc bd sung vio ché phim, cu thé 1a ché phim
chat déo, dé 1am chéit phu gia.

Mic du, nhu duge mé ta & trén, cac hinh thai cu thé ctia ddng (IT) hydroxit phosphat
¢6 thé thu duge thong qua viée didu ché bing cach tdng hop thily nhiét, qué trinh nay cin
vAn hanh trong binh chiu 4p (ndi hip) va & nhiét d6 > 100°C, trong phan 16n cac trudong

hop tham chi 14 cao hon diém t6i han cta nudec.
Ban chit ky thuit cia sang ché

Do d6, trong hoan canh nay, muc dich sang ché 13 dé xuit phwong phap khong gia 4p
dé didu ché ddng (II) hydroxit phosphat nhd d6 hinh thai va/hodc dién tich bé mit riéng
cta san phdm c6 thé bj anh hudéng va 1am cho c6 thé diéu ché dong (IT) hydroxit phosphat
¢6 d6 nhat mau cao hon va/hodc mau ndi tai thdp hon so véi cac phuong phap da biét tir
giai phap da biét.

Theo sang ché, muc dich nay dat duoc bing phuong phép didu ché dong (IT) hydroxit

phosphat c6 cac budce sau day:

a)didu ché hdn hop phéan tng tir dung dich nudc hoidc thé phan tan trong nudc clia
hop chét ddng (IT) va tdt hon 12 it nhét lwong theo hé sé ty lwong clia axit phosphoric, trong
d6 “it nhat theo hé sd ty lugng” c6 nghia 1a lugng ion ddng (II) ciia hop chéat déng (II) so

v6i lugng axit phosphoric trong hdn hop phan tng nhiéu nhét 14 2,
b)chuyén hoa hop chit dong (II) bang axit phosphoric trong hdn hgp phan tng va
¢)tach ddng (II) hydroxit phosphat ra khéi hdn hop phéan tng,

trong d6 qua trinh chuyén héa trong budc b) duge thuc hién theo cdch khong gia 4p,
va phuong phap nay khéc biét & chd,

chét tao chelat duoc bd sung vao hdn hop phan Gmg trong budc a) va/hodc b).
MO ta chi tiét sang ché

Theo phuong an duge wu tién cta sang ché, ty 1¢ ctia lugng ion ddng (II) ctia hop chét

ddng (I1) v6i lugng axit phosphoric trong hdn hop phan tng nhidu nhét 14 5, tdt hon 1a
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nhidu nhét 1a 3, con t6t hon nita 1a nhidu nhit 13 2,5 va tét nhéit 1a nhiéu nhit 13 2. Ty 18
bing 2 trong tng véi lugng theo hé sé ty lwong clia axit phosphoric, didu nay c6 nghia 1a
ty 18 cia cac ion phosphat véi cac ion déng (II) trong hdn hop phan g la gidng nhu trong
san phdm CHP (Cux(OH)POq). Vi ty 16 nay, san pham c6 thé tao ra dic biét nhanh va hiéu
qué. Do axit phosphoric 13 hiéu qua hon v& chi phi so v6i hop chit déng (IT), theo mot
phuong 4n c6 loi, ty 16 cia lwong ion ddng (II) ctia hop chat dong (IT) véi lugng axit
phosphoric nhidu nhit 1a 2, tét hon 13 nhidu nhét 14 1,8, t5t hon nita 1 nhiéu nhét 14 1,5,
con tbt hon nira 12 nhidu nhét 12 1 va t&t nhét 1a nhidu nhat 13 0,5. Cac tac gia sang ché da
quan sat dugc rang ty 18 tao ra CHP ¢6 thé tang 1én tham chi hon nita do luwgng du cua axit
phosphoric hiéu quéa vé chi phi.

&, 66

Theo séng ché, thuat ngit chét tao chelat” dé chi cac chit ma c6 kha nang tao chelat.
Chelat 13 cac hop chét phdi tri mach vong ma c6 it nhit mot nguyén tir hodc ion kim loai
trung tAm va phdi tir nhidu cang, “phéi tir chelat”. Phéi tir 1a ion hodc phan tir ma co thé
lién két, tirc 12 phéi tri, v6i nguyén ti hodc ion kim loai trung tim bang lién két phéi tri.
Su khac biét giita lién két phéi tri va lién két cong héa tri kinh dién 1a phdi tir trong lién két
phéi tri cung cip ca hai electron lién két va do d6 1a chit dugc goi 1a “bazo Lewis”. Trong
ngit canh nay, “da cang” c6 nghia 12 phdi ti ¢6 hai hodc nhiéu vi tri phdi tri nhd d6 n6 phodi
tri véi nguyén tir hodc ion kim loai. Noi cach khéc, phéi tt chelat phdi c¢6 hai hodc nhiéu

nhém nguyén tir ¢6 thé tac dung nhw nhém cho electron.

Theo phuong 4n duoc uu tién clia sang ché, phdi tir chelat c6 ba hodc nhiéu, t6t hon
nita 12 bén hodc nhiéu, dic biét tdt hon 1a ndm hodc nhiéu va tdt nhét 13 sau hoic nhiéu vi
tri phdi tri.

Khi dugc hoa tan hodc phan tan trong dung moi hoac moi truong phéan tan hé nudc,
chét tao chelat tao ra phéi tr chelat it nhat mot ph?m. Phéi ti chelat nay cé thé mang dién
tich hodc khong mang dién tich.

Nguyén tir hodc ion kim loai trung tim c6 céc 18 electron ma cac phdi tir c6 thé phdi
trf bang céc cap electron tu do cia chiing; do d6 n6 1a chat dugc biét 1a “axit Lewis”. Trong
ngit canh cia sang ché, nguyén t hoic ion trung tdm 13 ddng, né dwugc cung cép trong
budc a) cta phan tmg trong dung dich hodc thé phan tan trong nuéc bang cach bd sung hop
chét ddng (II).

Khong bi rang budc bai ly thuyét nay, cac tic gia sing ché cho ring thong qua viéc

b sung chét tao chelat trong budc a) cia phan tmg, ddng (II) ctia hop chat dong (IT) duoc

4
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6n dinh t6t hon trong dung dich hoic thé phan tan ndy. Phu thudc vao do bén lién két cia
cac chét tao chelat khac nhau, d6 6n dinh cta ddng (II) bj anh huéng & mtc d6 khac nhau.
Két qua 13, sy chuyén hoa ciia déng (II) trong budc b) clia phan tng bi anh hudng, va do
d6 su két tinh cta san pham ciing bj anh huong. Pidu nay lam cho c6 thé diéu ché céc tinh

thé ¢6 hinh thai va/hodc dién tich bé mit riéng cu thé.

D6 bén lién két cia chét tao chelat phy thudc dang ké vao sb vi tr phéi tri va “do
cung” cua no.

V& co ban, do bén lién két ting 1én khi sb vi tri phéi tri ting 1én. Phirc chét chelat 1a
6n dinh hon so v6i phirc chit twong tu ¢6 cac phdi tir mot cang ma khong duoc lién két véi
nhau. V& thuc chét c6 hai nguyén nhan cia “hiéu ung chelat” nay. Thi nhét 13, su tao ra
phirc chét chelat 12 ¢6 10i vé entropy do sd phan tir ting 1én trong qua trinh tao ra phttc chat
chelat, hogc it nhit giam & muc do thip hon so v6i trong qua trinh tao ra phitc chét twong
tu ¢6 cac phdi tir mot cang. Do d6, sb bac tu do clia hé thong trong qua trinh tao ra phirc

chét chelat 13 cao hon.

Thir hai 12 phéi tir chelat khong thé duoc loai bo cho dén sau khi toan bo céc lién két
da cét dut khoi nguyén tir trung tim, ¢ nghia 13 kho hon dang ké dé phéi tir chelat phan ly
khoi nguyén tir hodc ion kim loai. Ngoai ra, kha ning tai t& hop ngay sau khi tach ra ciing
tang 1én. Do d6, phirc chét chelat 13 8n dinh hon so vdi phuc chit twong tw ¢6 cac phéi tir
mot cang khong chi vé mit nhiét dong luc hoc, ma con vé mat dong hoc. Céc hiéu qua néu
trén thadm chi con 16n hon, khi ¢6 nhiéu vi tri phéi tri ma phéi ttr chelat c¢6 dé lién két voi

tam dong (II) hon.

Tuy nhién, d6 bén lién két con phu thudc vao “d6 cing” ctia phdi tir chelat. Theo
nguyén tic HSAB (nguyén tic vé cac axit va bazo cing va mém, R.G. Pearson), do bén
lién két cua phirc chit axit —bazo Lewis phu thudc vao kha ning phan cuc clia nguyén tir
trung tAm va cta nguyén tt cho ctia phdi tir. V& co ban, t6 hop cia axit “cting” véi bazo
“clmg”, tirc 13 ciia cac hop chét ¢ cac phan tir hodc céc ion c6 kha ning phan cuc kém, ¢6
cac hﬁng sb tao phtrc cao hon so v6i céc td hop clia axit hodc bazo “clirng” véi axit hodc

99 9

bazo “mém”. Pi€u nay 1a do céc lién ket “cting”-"ctirng” nay c6 dédc tinh lién két ion cao.

T6 hop “mém”-"mém”, tirc 12 td hop clia cac phan tir hodc ion de phén cuc ¢6 mat do
dién tich thip, ndi chung ciing 6n dinh hon so véi cac td hgp “hon hgp”, do céc lién ket

nay c6 ban chat cdng hoa tri cao.
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Céc axit Lewis c6 thé duoc phén loai mot cach c6 hé théng theo do ciing cua ching,
diéu nay dwoc quyét dinh vé co ban tir mat do dién tich, tic 1a dién tich (riéng phén) chia
cho don vi thé tich cta ion/phén tu. Céc axit mém 13, vi du, cac nguyén t6 nhom phu chu

ky cao hon mang dién tich don, nhu Au* hodc Ag™.

D6 cing cua cac bazo Lewis vé co ban 1a do d6 cing cua nguyén tir cho. Nguyén tir
cho cang nhd, dién tich &m cang 16n va dugce oxy hda cang cao, do cing cang cao. Trén co

s& nay, bazo Lewis ctrng 1a F~ chang han.

Céc kim loai chuyén tiép thip mang dién tich kép, nhu Fe?* hodc Cu?*, dugc phan
loai la cac truong hop bién giita cac axit Lewis ciing kinh dién (vi du, Ti*, AP**) va cac

axit Lewis mém (vi dy, Ag*, Hg?").

Tir thuc té néu trén 1a cac lién két giira phén tit/ion c6 kha ning phéan cuc gidng nhau
1a duge wu tién, do d6 ddng (IT) tét hon 1a tao thanh phirc chét véi cac bazo Lewis ¢6 cic

nguyén tr cho bén ctiing (N, Cl).

Bing cach lam 6n dinh ddng (II) cta hop chét dong (II), hop chét nay c6 thé dugc
phan tan t6t hon trong dung moi hodc méi trudng phan tan. Céc tap chét bam vao hop chit
ddng (IT) cling trong tu nhu viy duoc tao huyén phi hodc hoa tan trong qud trinh nay. Do
d6, trong qua trinh chuyén hoa trong budc b), cac tap chét nay duge dong két tia & mic do
it hon so v&i néu khéng chét tao phirc ndo duge bd sung viao hdn hgp phan ung. Vi Iy do
nay, cac san phdm c6 do tinh khiét cao hon da thu duge. Do d6, dong (IT) hydroxit phosphat

ctia phuong phap theo sang ché c6 mau ndi tai thap hon va d6 nhat mau cao hon.

Theo phuong 4n duge vu tién cla séng ché, it nhat hai, t6t hon 13 ba hoic nhiéu, dic
biét tét hon 12 nam chét tao chelat dugce bd sung vao hdn hop phan ting. Céc tic gia sdng
ché da phat hién duogc réng td hop cta chét tao chelat thudc cac nhém chit khac nhau dan
t6i tac dung hiép ddng. T hop cia axit carboxylic va axit phosphoric hodc cac din Xudt
cuano la dic biét ¢o loi.

Trong ngft canh cua sang ché, “khong gia 4p” c6 nghia 13 ap suat trong binh phan ing
trong budc b) khong vuot qua dang ké ap suét thuong 1 ba (100Kpa), tirc 12 khong 16n hon
0,5 ba, hodc chi vuot qua trong nhidu nhét 12 50% cua thoi gian chuyén héa clia hop chét
ddng (II) bang axit phosphoric trong hdn hop phan tmg, tét hon 1a trong nhiéu nhét 12 30%
cta thoi gian chuyén hoa, con t&t hon nira 13 trong nhiéu nhét 12 20% ctia thoi gian chuyén

hoa va tdt nhét 13 trong nhiéu nhét 1a 10% ciia thoi gian chuyén hoa. Thuat ngit “thoi gian
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chuyén héa” dé chi thoi gian cho dén khi dong (IT) hydroxit phosphat tach ra khéi hén hop
phan ttng trong buéc c) da thu dugc. Ngoai ra, nhiét do chuyén hoéa trong budc b) khong
vuot ra ngoai dang ké, tirc 1a vuot qua khong 16n hon 10°C, so v6i diém s6i ciia dung moi
hodc mdi truong phan tan. Do d9, trdi ngugce vai téng hop cong doan khong can dugc thuc

hién trong binh chiu 4p.
Buéc a)

Trong budc a) clia phwong phép nay, hdn hgp phan tng bao gdm dung dich hoic thé
phén tan trong nudc ciia hop chét ddng (II) va tét hon 14 it nhit luong theo hé sb ty lugng
cta axit phosphoric dugc diéu ché. Diéu nay co thé duogc thuc hién béng cach trude hét
phan tan hop chit déng (IT) trong dung moi hoic moi trudng phan tan trong nude. Dung
mdi hodc moi trudng phan tan trong nudce nay chira, so voi tdng trong luong cua no, it nhat
20% nudc, tot hon 14 it nhit 40%, dic biét tot hon 14 it nhat 50%, con tot hon nita 14 it nhat
70% va t6t nhét 1a it nhat 90%. Theo mdt phuong an khéc, dung moi hodc méi trudng phan
tan trong nudc bao gdm nude. P& 1am thanh phan khac, dung moi hodc moi truong phéan
tan ¢6 thé chira dung méi hiru co phin cuc nhu ruou hoic amin (da héa tri). Cac ruou da

héa tri 12 duge dic biét vu tién 1am cac thanh phéan khéc.

Theo phuong an dugc wu tién cta sang ché, hop chét dong (II) trude hét duge hoa tan
hoc tao huyén phu trong dung mdi hodc moi truong phan tan trong nude va chi khi d6 tot
hon 14 it nhét lugng theo hé sé ty lugng cua axit phosphoric dugc bd sung, theo cach dé

tao ra hdn hop phéan tng.

Trong ngit canh ndy, dic biét wu tién 1a chét tao chelat duoc bd sung vao dung moi
hodc mdi trudong phén tan trong nude trude khi axit phosphoric duge bd sung. Diéu nay
dam bao rang hop chit ddng (II) dugc dn dinh hoan toan trude khi qué trinh chuyén hoa
bang axit phosphoric x4y ra trong budc b). Cac hiéu quéa c6 loi lién quan dén sy 6n dinh
bang cach d6 c¢6 thé dat dugc tdi da.

Theo cach khac, tét hon 1a it nhit lugng theo hé sb ty luong cua axit phosphoric ¢6
thé dugc hoa tan hodc tao huyén phu trong dung méi hodc mai truong phan tan trong nudc
va hop chit dong (II) ¢6 thé dugc bd sung vao d6 sau dob.

Theo mot phwong an khéc clia sang ché, axit phosphoric va hop chit dong (I) dugc

bd sung vao dung méi hodc méi trudong phan tan ddng thoi dé thu duge hdn hgp phan tmg.
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Theo mot phuwong 4n khéc cua sing ché, axit phosphoric va hop chat dong (II) duoc
b sung xen k& vao dung moi hozic moi truedong phan tan véi cdc lugng tiing phan theo cach

dinh ky hoac khong dinh ky dé thu dwgc hdn hop phan tng.
Budc b)

Trong budc b), hop chét ddng (II) phan Gng véi axit phosphoric trong hon hop phan
ting. Céc budc a) va b) khong nhat thiét phai tach biét vé thoi gian, ma ding hon 14 c6 thé
chdng nhau. Tt 13, qua trinh chuyén héa hop chét ddng (II) bing axit phosphoric c6 thé
bét ddu ngay khi lugng mot phin ciia hop chat dong (II) vi/hoic clia axit phosphoric dugc

b0 sung.

Tuy nhié€n, theo mot phuong an c6 lgi cua sang ché, cac budc a) va b) duoc tach biét
v& thoi gian, sao cho buée b), tirc 1a chuyén hoa hop chét ddng (IT) bang axit phosphoric,
chi duoc thuc hién khi hop chit dong (II) va axit phosphoric duge hoa tan hodc phan tin
hoan toan trong dung méi hodc méi trudng phéan tan. Pidu nay c6 thé dat dugc cu thé 1a
bing cach duy tri hn hop phan tng thip hon nhiét d cin thiét dé khoi mao phan tmg cta

hop chit ddng (IT) va axit phosphoric.

Viéc tach biét cac bude a) va b) ¢6 wu diém 13 qua trinh chuyén héa ¢ thé dugc theo
doi va kiém soat tét hon.

Budc ¢)

Trong bude cubi cing nay, déng (II) hydroxit phosphat dugc tich ra khéi hdn hop
phan umg. Diéu ndy c¢6 thé duoc thuc hién bing cac phuong phap tach thong thuong. Dic
biét tdt hon néu, phuong phép tach dugc chon tir nhom bao gc‘A)m loc, 1am bay hoi, ly tam,

sa lang va tuyén noi.

T6t nhat néu, phuong phép tach 1a loc. Theo cach ndy, cic tap chét bat ky ma c6 mit
trong dung moi hodc mdi trudng phén tin & dang hoa tan hodc phan tan min c6 thé dugc
loai bé dédc biét hi€u qua.

Theo phuong d4n dugc uu tién cua sang ché, chét tao chelat dugc chon tir nhém bao
gém cac axit amin, carboxylic, phosphoric, sulfuric va sulfonic va céac mudi, este va amit
cla chung; cac rugu da hoa tri; nitril; bipyridin; phenantrolin; phenol da hoéa tri; amin da

héa tri; ete da hoa tri; lactam; oxim; din xuét ure; keton va aldehyt da hoa tri nhu
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axetylaxetonat (acac); thiol nhw axit dimercaptosucxinic (DMSA); va cic hdn hop cla

chung.

Do ddng (II) dic biét tét hon 13 tao thanh phirc chit én dinh v6i cac bazo Lewis ¢6
c4c nguyén tir cho ban cing nhu N hoidc Cl, chat tao chelat t&t hon 1a céc chit chtta nito
Jam mot hodc nhiéu nguyén t cho. Do do, t6t hon néu chét tao chelat dugc chon tir nhém
bao gém cac axit amin, cac amit cia axit carboxylic, nitril, bipyridin, phenantrolin, amin

da hoa tri, dan xuat ure, lactam va oxim.

Pic biét tot hon néu chit tao chelat dugc chon tir nhém bao gdm etylendiamin (en),
2-(2-aminoetylamino)etanol (AEEA), dietylentriamin (dien), iminodiaxetat (ida),
trietylentetramin (trien, TETA), triaminotrietylamin (tren), nitrilotriaxetat (nta),
bis(salixyliden)etylendiamin (salen), etylendiamintriaxetat (ted), etylendiamintetraaxetat
(EDTA), dietylentriaminpentaaxetat (DTPA), 1,4,7,10-tetraazaxyclododecan-1,4,7,10-
tetraaxetat (DOTA), dimetylglyoxim (dmg), 8-hydroxyquinolin (oxin), 2,2’-bipyridin
(bpy), 1,10-phenantrolin  (phen), tetranatri iminodisucxinat (IDHA), axit

metylglyxindiaxetic va cic hdn hop ciia ching.

Bing cach bd sung cac bazo Lewis ¢6 cac nguyén tir cho ban cimg nhu N, dong (I1)
ctia hop chét dong (II) duge 6n dinh dic biét tt trong dung moi hodc moi trudng phan tan

trong nudc.

Két qua 13, céc tap chét c6 thé dugc tach ra dic biét hidu quéa do su 6n dinh dic biét
manh cta ddng (IT) c6 nghia 1 hop chat ddng (IT) tot hon 13 dugc phan tan trong dung moi

hodc méi trudng phan tan va céc tap chit dugc dong két tiia trong bude b) & muc do it hon.

Theo phwong 4n duoc wu tién cia sang ché, hop chét dong (IT) duoc chon tir nhém
bao gdm ddng (II) hydroxit, ddng (II) sulfat, ddng (II) cacbonat, déng (II) cacbonat bazo,
ddng (II) halogenua va cac hdn hop cia ching. Dic biét tot hon néu hop chit dong (IT)
duoc chon tir ddng (I1) florua, ddng (II) clorua, ddng (II) bromua, ddng (IT) hydroxit hodc
ddng (II) iodua va cac hdn hop cta ching. Tt nhét néu hop chéit déng (I1) 14 dong (1)
clorua hoic ddng (IT) hydroxit.

Pdng (II) hydroxit va ddng (II) halogenua, cu thé 13 ddng (II) clorua, ¢6 uu diém la

rét d& kiém trong khi c6 gid mua tuong dbi thap.
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Mic dis hop chét ddng (II) c6 thanh phan, cu thé 12 anion, ma thudc dinh nghia cua
phéi tir chelat, viéc cung cap hop chat déng (IT) thudc loai ndy trong budc a) khong nén
duoc coi 12 viée bd sung chét tao chelat theo sang ché. Néi cach khac, diéu nay c6 nghia la
chit tao chelat 14 thanh phan bd sung cta hdn hop phan tng ma can dugce tach biét véi hop

chét dong (II).

Theo phuwong 4an dugc wu tién cia sang ché, chit tao chelat 13 axit amin hogc este,
amit hodc mudi cua néd. Pac biét tot hon néu chét tao chelat 12 mudi Na cta axit amin. Diéu
nay 1a ¢6 loi do cac mudi Na clia cac axit amin thuong dic biét dé tan trong dung mdi hodc
mdi truedong phén tan trong nuée. Cac axit amin c6 vu diém 13 ching c6 thé lam 6n dinh
ddng (II) cta hop chét dong (IT) bang ca nhém axit carboxylic va nhém amino. Do téc dung
bn dinh dic biét manh, ddng (II) hydroxit phosphat rt nhat c6 mau ndi tai thip c6 thé thu

duoc.

Theo phuong 4n dugc vu tién ciia sang ché, axit amin dugc bd sung trude khi b sung
axit phosphoric, trong d6 do pH ctia hdn hogp phan tng truée khi bd sung axit phosphoric
1a nhé hon 7, t6t hon 14 nho hon 5, con t6t hon nita 1a nhd hon 4 va t6t nhat 1a nhé hon 3.
Piéu ndy ngin nglra nhém amino cla axit amin c¢6 mit & dang proton héa va do d6 ngin

ngua sy phoi tri boi nhém amino khong thé xay ra.

Theo mgt phuong 4n dugc dac biét uu tién cia sang ché, axit amin 12 axit amin tao
protein. C4c axit amin tao protein 1a c4c axit amin dugc sir dung trong sinh vét song dé lam
cac khdi xdy dung protein trong qué trinh dich ma phu thudc vao dic diém cta thong tin
di truyén. Dic biét tdt hon néu céc axit amin tao protein dugc chon tir nhom bao gém
alanin, asparagin, xystein, glutamin, glyxin, histidin, leuxin, lysin, methionin, prolin, serin,

valin va cac hdn hop ctia ching.

Céc axit amin tao protein la ¢6 ban trén thi truong & do tinh khiét dac biét cao. Do
do, su nhiém dong (II) hydroxit phosphat do chit la bam vao chét tao chelat c6 thé duoc
duy tri & muc thip. Ddng (I) hydroxit phosphat dic biét tinh khiét va nhat mau c6 mau ndi
tai thap da thu dugc theo cich nay.

Bang cach st dung cac axit amin 1am chat tao chelat, cac tinh thé dong (II) hydroxit
phosphat c¢6 dang hinh lang tru kéo dai da thu dwoc. Cac tinh thé nay két lai v6i nhau dé

tao thanh cac cau tric kéo dai 16n hon.

10
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Theo mot phuong an dugc wu tién hon nita ciia sang ché, chat tao chelat dugc chon
tr nhém gbém axit aminosulfonic, tot hon 1a tir nhdm bao gdm taurin va axit sulfanilic va

cac muoi va cac este cua no.

Theo phuong 4n dugc wu tién cua sang ché, chét tao chelat 13 axit carboxylic hodc
este, amit hodc mudi cia n6. Theo mot phuong dwge wu tién, axit carboxylic 1a axit
carboxylic da hoa tri, ttc 12 axit carboxylic c6 nhiéu nhém axit carboxylic. Dac biét t6t hon
néu axit carboxylic 13 axit hydroxycarboxylic, cu thé 1a axit trai cay. Dic biét t6t hon néu
axit carboxylic, axit hydroxycarboxylic hodc mudi ctia n6 dugc chon tir nhém bao gb6m
axit formic, axit axetic, axit glycolic, axit lactic, axit benzoic, axit oxalic, axit tartric, axit
malic, axit xitric, xitrat kim loai kiém, cu thé 12 mononatri xitrat, axit isoxitric va axit

trimesic.

Céc axit hydroxycarboxylic ¢6 vu diém 1a chang c6 thé 1am 6n dinh hop chit dong
(II) trong dung moi hodc mdi trudong phan tan bang ca nhém axit carboxylic va nhom

hydroxyl. Do d6, cac uu diém lién quan dén sy 6n dinh nay la dic biét 0.

Theo mt phuong an dugc uu ti€n hon nita clia sang che, chat tao chelat dugce chon
tr nhom gom céc sacarit, cu the 1a tr nhém gom mono-, oligo- va polysacarit, bao gom cac

xyclodextrin.

Tot hon néu, sacarit duge chon tir nhém bao gdm hexoza nhu glucoza, fructoza,
manoza, galactoza, pentoza nhu riboza, xyloza, lactoza, maltoza, sacaroza, oligosacarit,

bao gdm oligosacarit vong nhu a-, B-, y- hodc 8-xyclodextrin, hodc polysacarit nhu alginat.

Dic biét tbt hon néu chét tao chelat duge chon tir nhém bao gdm sacaroza, fructoza

va galactoza; tot nhit 1a chét tao chelat 13 sacaroza.

Sacarit phéi tri véi déng (II) bang cip electron tu do ctia cic nhém OH. Do sacarit
chira nhiéu nhém OH va do d6 nhiéu vi tri phéi tri, chiing c6 thé 1am dn dinh dong (IT) cia
hop chit déng (IT) dic biét tbt.

Ngoai ra, sacarit thuong khong chira cac thanh phan phan tir thom hodc cac nguyén
t khac loai nhu S va P. Do d6, mau ndi tai ctia sacarit 1a cuc ky thép. Do @0, cén sacarit
con lai trong san pham sau khi phan tng khong dén t&i sy bién mau dang ké cia san pham,

¢6 nghia 14 dong (IT) hydroxit phosphat dic biét nhat mau c6 mau ndi tai thap da thu duge.

11
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Theo mdt phuong an khéac cla sang ché, chét tao chelat 12 polyol, cu thé 1a alditol,
tirc 14 dang khir cta sacarit nhu manitol, lactitol, sorbitol, xylitol, threitol, erythritol hodc

arabitol chang han.

Béng cach st dung sacarit 1am chét tao chelat, cac tinh thé dong (IT) hydroxit phosphat

& dang que da thu dugc.

Céc tac gia sang ché luu ¥ ring bang cach bd sung chét tao chelat c¢6 nhiéu vi tri phéi
tri, tirc 12 nhidu hon 15 vi tri phdi tri, cAu truc tinh thé gidng “bong cai xanh” da thu dugc.
Chét tao chelat thudc loai nay 13, vi du, polyphosphat, polyete nhu polyetylen glycol,
polyetylen oxit va polypropylen glycol, polyvinylpyrolidon va alginat.

Theo m{t phuong an dugce vu tién khéc, chét tao chelat dugc chon tir nhém bao g@)m
di- hoic polyaxit phosphoric hodc cac mubi ciia n6. Tét hon néu chit tao chelat duge chon
tir nh6m bao gdm phosphat kidm, metaphosphat kiém va polyphosphat kiém, ddc biét tot
hon 1a KsP301o.

Theo mét phuong 4n dugc wu tién hon nita cia sang ché, chit tao chelat 13 axit
ascorbic. Céc tac gia sang ché da phat hién duoc rang bang cach bd sung axit ascorbic,
déng (IT) hydroxit phosphat cé dién tich bé mat riéng dac biét cao cod thé dugc diéu ché.
Ching c6 dién tich bé mit riéng > 10 m¥/g, t6t hon 1a > 15 m?/g, dic biét t6t hon la

> 20 m?/g, con tét hon nita 1a > 30 m?/g va tét nhét 1a > 40 m*/g.

Khong bi rang budc béi 1y thuyét nay, cac tac gia sang ché cho rang diéu nay 1a do
thuc té 12 axit ascorbic ¢6 thé duoc oxy hoéa dé dang, va vi vay phtrc chit ban 6n dinh cua
axit ascorbic va ddng (II) duoc tao ra trong cac bude a) va/hodc b), diéu nay din téi cac
san pham cudi c6 dd xdp cao. Cac két qua twong tu cling thu duge véi axit xitric va/hoic

cac mubi ctia nd, cu thé 1a két hop véi phosphat dé 1am chét tao chelat bd sung.

Tuy nhién, v& mit ndy, cdn nhé ring luong bd sung ciia axit ascorbic va/hodc axit
xitric hodc cac mudi ciia né can khong 16n hon 3% trong luong, t6t hon 14 khong 16n hon
2% trong lugng, déc biét t5t hon 1a khong 16n hon 1,5% trong luong va tdt nhét 1a khong
16n hon 1% trong lugng so voi lwong hop chit ddng (I1). Néu khong, do tinh khiét pha cia
ddng (II) hydroxit phosphat c¢6 thé thap hon déng ké so véi 100%.

12
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Theo phuong an dugc uu tién cua sang ché, chét tao chelat 13 chét hoat dong bé mit,
tirc 1a chét ¢6 hoat tinh bé mit ma chira c4 phan phan tir ky nudc, bao gbm gbe hitu co, va

phin phén tr wa nudc, chira nhém phan cuc, trong d6 nhém nay t6t hon 14 mang dién tich.

Theo mdt phuong duge vu tién, chét hoat dong bé mat 13 chit hoat dong bé mat khong
ion hodc chit hoat dong bé mat anion. Pac biét tot hon néu ph?m phéan tir wa nudc chira

nhom carboxylat, sulfonat, hydroxyl, ete ho#c etoxylat.

Theo mdt phwong dn dugc uu ti€n hon nita cliia sang ché, chat hoat dong bé mit dugc
chon tir nhom bao gém chét hoat dong bé& mit cation nhu cac mubi tetraalkylamoni nhu
xetyltrimetylamoni bromua hoic xetyltrimetylamoni clorua, chit hoat dong bé mat anion

nhu alkyl carboxylat va chét hoat dong bé mit ludng tinh nhu betain.

Bang cach sir dung céc axit amin 1am chét tao chelat, cic tinh thé dong (IT) hydroxit
phosphat ¢6 dang hinh ling tru kéo dai da thu dugc. Céc tinh thé nay két lai v6i nhau dé

tao thanh cdu trac hinh sao.

Chét tao chelat nay dugc bd sung vao hdn hop phan ting dé lam on dinh hop chit

ddng (II). Nhidm muc dich nay, thuong chi cdn chi ndng d6 thip cia chit tao chelat.

N6i chung, do it nhat mot phan cia chét tao chelat con lai trong san pham sau khi
phan vmg, didu nay c6 thé dan t6i sy bién mau ciia san pham. Ngoai ra, lugng du ciia chit
tao chelat ciing cn tranh vi 1y do chi phi. Do d6, t6t hon néu téng luong chét tao chelat
duoc bd sung vao hdn hop phan tng trong budc a) va/hodc b) 1a khong 16n hon 5,0% trong
luong.

Tuy nhién, qua it chét tao chelat c6 nhugc diém 14 tac dung lam 4n dinh chi 13 nhe.

Do d6, theo phuong an dugc uu tién cia sang ché, chét tao chelat véi lugng 0,1 dén
5,0% trong luong dugc bd sung vao hdn hop phan tmg trong budc a) va/hoic b) so véi
luong hop chat dong (ID).

Dic biét tdt hon néu chét tao chelat dugc bd sung v6i lugng nam trong khoang tur 0,5
dén 3,0% trong luong, tdt hon nita 1a véi lugng tir 1 dén 3,0% trong luong va tdt nhét 1a
v6i lugng tur 1 dén 2,0% trong lugng.

Bing phwong phap theo sang ché, ddng (II) hydroxit phosphat dic biét tinh khiét co
thé thu duoc. Diéu nay c¢6 nghia 1 ddng (II) hydroxit phosphat c¢6 d6 tinh khiét pha > 90%,
tot hon 1a > 95%, t6t hon nita 1a > 98%, dic biét tét hon 1a > 99% va tot nhét 1a > 99,5%.

13
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Do tinh khiét pha c6 thé duge xac dinh bang cach st dung phuong phip phén tich

cAu truc tia X theo cach sau day.

Viéc xac dinh dinh lugng pha dugc thuc hién b%lng phuong phép Rietveld nhu dugc
md t chi tiét trong tai liéu: “Quantitative phase analysis using the Rietveld method”, D.L.
Bish and S.A. Howard, J. Appl. Cryst. (1988) 21, 86-91, hodc tai liéu “The Rietveld
Method”, chwong 1, “Introduction to the Rietveld method”, R.A. Young, ed., Oxford
University Press (1995). Tt hon néu viéc phan tich nay duoc thuc hién bang chwong trinh

phin mém phan tich mau nhu chwong trinh Topas cta céng ty Bruker.

Theo mdt phuong an duoc wu tién hon nita clia sang ché, ddng (IT) hydroxit phosphat
thu dugc trong buée ¢) c6 gia tri L trong khong gian mau L*a*b* (CIELAB) > 78, tot hon

12> 80, dic biét tdt hon 1a > 82, con tét hon nita 12 > 85 va tbt nhat 1a > 87.

Khong gian mau L*a*b* theo DIN EN ISO 11664-4 dugc sir dung dé x4c dinh tit ca
cdc mau c6 thé nhan biét duoe. Trong khong gian mau L*a*b* ba chiéu, gia tri 6 nhat mau

L* dugc bb tri theo chidu doc trén mit phing mau phang (a*, b*).

Trén truc a*, cdc mau xanh 14 cay va do 1a doi dién nhau, trong khi truc b* chia tach
mau xanh da trdi va mau vang. Do do, cac mau bd sung 1a d6i dién nhau 180°. Truc L* xac
dinh d¢ nhat mau ctia mau va bao gdm cac gia tri tir 0 dén 100, trong d6 100 bi€u dien do

nhat mau cao nhat.

Mot s0 ddc tinh quan trong nhat cia mé hinh mau L*a*b* 1a n6 khong phu thude vao
thiét bi va dua trén sy cam nhén. Néi cach khac, mau sac dugc xac dinh khi ching dugc
cam nhén bdi nguoi quan sat binh thuong trong di€u kién chi€u sang chuan, bat ké cach

ma chung dugc san xuat hodc cong nghé dugce sir dung dé hién thi chung.
Trong ngit canh cuia sang ché, cac gia tri L*a*b* dugc xac dinh nhu sau.

Céc gia tri L*a*b* duoc xac dinh bing quang phd ké UltraScan VIS cua cong ty
HunterLab. D& 1am diéu nay, cac mAu duoc rét vao cuvet thiy tinh va bé mat dong nhét

dugc tao ra & phia cuvet so véi mi¢ng do bang cach gd vao cuvet hodc nén mau.

Theo mét phuong 4n duge wu tién hon nita cta sang ché, ddng (II) hydroxit phosphat
thu duge trong budce ¢) bao gdm céc hat c¢6 ¢& hat trung binh ndm trong khoang tir 2 dén

10pm, tdt hon 1a tir 2 dén 8um, dac biét tbt hon 1a tir 2 dén 7pm, con tdt hon nita 1a tir 2

14
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dén 6pm va tot nhit 1a tir 2 dén Spm, sau khi x4c dinh bing cich st dung phan tich nhiéu

xa laze theo DIN-ISO 13320-1.

Theo ngit canh cda sang ché, ¢& hat dugc xac dinh theo DIN-ISO 13320-1 hién dang
¢6 hiéu lyc. P& lam diéu nay, miu san pham diéu ché duoc duge phan tin trong mdi trudong
phén tan (2-propanol hodc dung dich chtra tetranatri pyrophosphat trong nudc da loai
khoéng, 14 mmol/l) va dugc do & trang thai w6t bang cach st dung Horiba LA-950V trong
pham vi do tir 0,01 pm dén 3000pm.

Theo mdt phuong 4n duge wu tién hon nita ctia sang ché, déng (IT) hydroxit phosphat
thu dugc trong budc ¢) bao gdm céc hat c6 dang que, trong d6 ty 1 canh nam trong khoang
tr 1:3 dén 1:10.

Theo sang ché, thuat ngit “ty 18 canh” dé chi ty 1¢ ctia kich thudc dai 16n nhit cla hat
v6i kich thuée nho nhét ciia no.

Sang ché con dé cap dén ddng (IT) hydroxit phosphat ma c6 thé thu dugc bang phuong
phap theo sang ché, trong d6 ddng (II) hydroxit phosphat nay c6 gia tri L trong khong gian
mau L*a*b* (CIELAB) > 78, tbt hon 1a > 80, dic biét t6t hon 1a > 82, con tbt hon nita 1a
> 85 va tbt nhat 1a > 87.

Sang ché con dé cap dén viéce st dung chét tao chelat dé diéu ché dong (IT) hydroxit
phosphat bing cach chuyén hoa hop chét ddng (II) bing axit phosphoric dé lam thay déi
cac dac tinh tinh thé cta ddng (II) hydroxit phosphat tao ra.

Vi du thye hién sang ché

Sang ché s& dugc giai thich dua vao céc phuong &n cu thé cua cac vi du didu ché theo

sang ché.

Nguyén liéu dau:

Tén Nha san xuat Do tinh CAS
khiét/Ma
Péng (IT) hydroxit VWR >98% 20427-59-2
Axit phosphoric Chemische Fabrik > 75% trong 7664-38-2
Budenheim luong
Céc phuong phap do:
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Xac dinh c& hat trung binh, D10, D90

Phan bd ¢ hat duoc xac dinh vé ca thé tich va c& hat béng nhiéu xa 4nh sang dong
trén Horiba Partica LA-950V (Horiba, Ltd.; Kyoto; Nhét Ban). Pé 1am diéu nay, mAiu san
phim diéu ché duoc dugc phan tan trong moi trudng phan tén (2-propanol hodc dung dich
chira tetranatri pyrophosphat trong nudc da loai khoang, 14 mmol/l) va dugc do ¢ trang

thai w6t bang cach str dung Horiba LA-950V trong pham vi do tir 0,01 pm dén 3000pm.
Do tinh khiét pha

Do tinh khiét pha dugc xac dinh bang cach st dung phan tich cAu tric tia X. San
phém duge didu ché theo cac vi du sau day dugce do nhifu xa tia X (XRD) trén nhiéu xa
ké, model D8 Advance A25 (Bruker) bé‘mg cach stir dung btrc xa CuK,. Viéc xac dinh dinh
luong pha duoc thuc hién bing phuong phéap Rietveld (xem tai liéu: “Quantitative phase
analysis using the Rietveld method”, D.L. Bish and S.A. Howard, J. Appl. Cryst. (1988)
21, 86-91, hoic tai liéu “The Rietveld Method”, chuong 1, “Introduction to the Rietveld
method”, R.A. Young, ed., Oxford University Press (1995)) biang chwong trinh phan tich

mau Topas 4.2 cia cong ty Bruker.
Cac gia tri L*a*b*

Céc gia tri L*a*b* dugc x4c dinh bing quang phd ké UltraScan VIS-2 lap v6i cam
bién Ultra Sensor VIS cta cong ty HunterLab. Pé lam diéu nay, cac miu duge rét vao
cuvet thily tinh va bé mit déng nhit dugc tao ra & phia cuvet so v6i miéng do bang cach
g3 cuvet hodc ép miu. Chuong trinh phan mém di kém Easy Match QC 4.64 st dung céc
thiét dat bd cam bién “USVIS 1145 va “ché do RSIN” va tinh cac gia tri LAB.

Phuong phap nay dugc thuc hién theo phién ban c6 hiéu luc hién nay cua
ENISO 11664-4.

Dién tich bé& mit riéng
Dién tich bé mit riéng duoc x4c dinh theo phuong phap BET bang céch sir dung mirc

d6 hap thu N, (DIN ISO 9277) trén may BELSORP-mini ciia cong ty BEL. Nito ¢6 do tinh
khiét 99,999% dugc st dung.

Soi kinh hién vi dién tir quét
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Déi v6i kinh hién vi dién tir quét (scanning electron microscope, SEM), pho ké Sigma
EVO SEM cua cong ty Zeiss dugce st dung két hop vé6i bo phat hién INCA Energy 350
EDX cta cong ty Oxford.

MO ta chung thir nghiém

150g Cu(OH) (1,54mol) dugc tao huyén phi trong 2250ml nuée ct dé tao ra huyén
phil ¢6 mau xanh da troi. Huyén phu nay duge gia nhiét t6i 90°C, 120g axit phosphoric
(75% trong Iugng, 0,92 mol) va lugng ciia mot hodc nhiéu chét phu gia theo bang 1 duoc
b sung, va hdn hop phan tng dugc gia nhiét t6i diém s6i. Sau 15 phut, san phdm tho duge

loc, tao huyén phu lai trong 1000ml nuéc, loc lai va lam khd qua dém & 105°C trong 10

sdy.
Bang 1:
Chat phu| Trong | L* | a* | b* | A | SA | D10 | D50 | D90 | DB | Hinh
# |gia luong a-b | [m*/g] | [um] | [um] | [um] | tinh | dang
[%] khiét
[%]
0 |- - |75.8] -4,1 |10,6(14,7] nd. | 3,1 | 58 | 9,7 | 100 | EPB!

1 [NasP3O1o 1 82,91-10,2 19,3 |19,5| 0,6 3,8 6,1 | 9,6 | 100 | EPP!

2 |Glyxin 0,5 [86,8| -7,7 | 52129 3,3 1,1 | 3,1 | 58 | 100 | EPBI
3 |Glyxin 1 [87,3]-749(4,78|123] 39 | 08 | 2,6 | 54 | 100 | EPB
4  |Taurin 1 [86,7] -6,6 | 6,6 |132] 22 | 14 | 3,7 | 67 | 100 | STH
5 |CTABM! 1 87 | -6,1 |69 (13,0 14 | 1,7 | 44 | 82 | 100 | STH

6 |Sacaroza 0,2 [84,7] -47 | 7,7 |12,4| n.d. 1,6 | 3,8 | 69 | 100 [ndP

7 |Sacaroza 1 85,7| -57 | 6,4 (12,1 nd. | 1,6 | 44 | 81 | 100 | EPP

& |PEG-400 1 84,8 -6,0 | 8,0 | 14 1,5 34 | 6,4 | 10,9 | 100 | EPE!

9 [PEG-6000 1 859 6,7 | 7.4 |14,4| 1,7 29 | 6,7 | 12,1 | 100 | EPBI

10 |Na3zP309 1 83,3 -6,6 | 7,9 [14,5| n.d. 2,8 | 47 | 7,2 | 100 |EFPX

11 [NasP30¢+ 1 91,9| -50 | 26|75 553 | 0,3 | 2,4 | 55 | 100 | EPF
Na xitrat 0,5
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(X etyltrimetylamoni bromua

21 EFP = hinh ling tru kéo dai, phan manh cao (bao gdm nhiéu tinh thé két lai véi

nhau theo chidu dai), dugc két lai mot phan
B EP = hinh lang tru kéo dai, dugc két lai mot phan
(1 ST = hinh sao tir cac tinh thé két lai v6i nhau theo chiéu dai

B31n.d. = khong dugce xac dinh
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YEU CAU BAO HQ
1. Phuong phép diéu ché ddng (II) hydroxit phosphat c6 cic budc sau day:

a) diéu ché hdn hop phan tmg tir dung dich hoic thé phan tan trong nudc ciia hop
chit ddng (I1) va tét hon 12 it nhét luong theo hé sb ty lugng ciia axit phosphoric, trong d6
“it nhét theo hé sb ty lwong” c6 nghia 14 lugng ion ddng (II) cia hop chét dong (II) so v6i
lwong axit phosphoric trong hdn hop phan (mg nhiéu nhit 13 2,

b) chuyén hoa hop chét ddng (II) bang axit phosphoric trong hdn hgp phéan tmg va
¢) tach ddng (II) hydroxit phosphat ra khéi hdn hop phan tng,

trong d6 qua trinh chuyén hoa trong budc b) duge thue hién theo cach khong gia ap,

khac biét & chd,
it nhat mot chét tao chelat dugc bd sung vao hdn hop phan ting trong budc a) va/hoic

b).

2. Phuong phéap theo diém 1, khac biét & chd, it nhét @t chét tao chelat duge chon tir
nhém bao gdm cac axit amin, carboxylic, phosphoric, sulfuric va sulfonic va cac mudi, este
va amit cia chung; cac rugu da hoéa tri; nitril; bipyridin; phenantrolin; phenol da hoa tri;
amin da hoa tri; ete da hoa tri; lactam; oxim; dan xuét ure; keton va aldehyt da hoéa tri nhu

axetylaxetonat; thiol; va cac hdn hop ctia ching.

3. Phuong phép theo didm bét ky trong s cac diém néu trén, khac biét & chd, hop chit
ddng (I) duge chon tir nhém bao gdm ddng (II) hydroxit, ddng (II) sulfat, dong (II)
cacbonat, déng (II) cacbonat bazo, ddng (II) halogenua, tét hon 1a ddng (II) clorua va ddng

(I1) bromua, va cac hdn hop ctia céc chét nay.

4. Phuong phap theo diém bat ky trong s cac diém néu trén, khic biét & chd, it nhat mot
chét tao chelat 13 axit amin hodc mudi cua no, tét hon 1a mudi Na cua né, trong d6 axit

amin dugc chon tir nhém gdém céc axit amin tao protein.

5. Phuong phéap theo diém bat ki trong sb cac diém néu trén, khac biét & chd, it nhit mot
chét tao chelat 13 axit carboxylic, axit hydroxycarboxylic hodc mubi ctia né, trong d6 axit
carboxylic hodc axit hydroxycarboxylic duoc chon tir nhém bao gdm axit formic, axit
axetic, axit glycolic, axit lactic, axit benzoic, axit oxalic, axit tartric, axit malic, axit Xitric,

axit isoxitric, axit trimesic va cac hon hop cua céc chat nay.
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6. Phuong phép theo didm bit ky trong s cac diém tir 1 dén 4, khac biét & chd, it nhit mot

chat tao chelat 14 sacarit dugc chon tir nhém bao gdm mono- va oligosacarit.

7. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac didm néu trén, khac biét & chd, it nhat mot

chét tao chelat 13 axit ascorbic.

8. Phuwong phap theo diém bét ky trong sb cac diém néu trén, khac biét & chd, it nhat mot
chét tao chelat 12 chit hoat dong bé mit, t6t hon 1a duge chon tir nhém bao gbm chit hoat
dong bé mit anion va chét hoat dong bé mat khong ion.

9. Phuong phap theo diém bt ky trong s cac diém néu trén, khac biét & chd, it nhit mot
chét tao chelat dugc bd sung véi tong lwong cia cac chét tao chelat nim trong khoang tir
0,1 d&n 5,0% trong luong so vé6i lwong hop chét ddng (I0).

10. Pdng (II) hydroxit phosphat ¢ thé thu duoc bing phuong phap theo diém bat ky trong
s& céc diém tir 1 dén 9, khéc biét & chd, ddng (II) hydroxit phosphat cé gi4 tri L trong

khong gian mau L*a*b* > 78.
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