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TOM TAT

Bai bdo nay trinh bay két qua nghién cliu xay dung hé théng xac dinh nhanh, van hanh ty dong
cho céac can bang lédng-ran dua trén nguyén ly phuong phap da nhiét, trong dé ¢ phan tich va
so sanh vai két qua clia phuong phap dang nhiét trén cting hé déi ching L-lactide. Trong nghién
clu nay, chuiing téi xay dung phuong phap da nhiét cai tién dua trén nguyén ly xac dinh dé truyén
sang clia mau khi cho mot chum tia laser chiéu qua huyén phu dugc khudy tron lién tuc, toan hé
dugc gia nhiét v&i chuang trinh nang nhiét thich hgp. Nhiét dé bao hoa dugc xac dinh ing vdi thaoi
diém ma tai d6 huyén phu c6 néng dé cho trudc dugce hoa tan hoan toan, mau tré nén trong sudt;
khi @0, tia laser truyén qua mau dat cudng dé cuc dai va trang thai khong déi. Hé théng xay dung
cho phép xac dinh nhiét do truc tiép bén trong hé, dong thai cudng do tia |6 cla tia laser lién tuc
dugc thu nhan, x{ ly trong thai gian thuc (online, real-time). Két qua dat dugc cho thdy su tuong
hop cao gitta hai phuong phap dang nhiét va da nhiét. Sai s6 gilia hai phuong phép cho hé doi
chiing dugc tim thdy nho hon 1,5%. Téc db nang nhiét nhanh va cham (vi du tai 3 va 5 do/phut)
cho thdy sai s6 khong vuat qua 0,5°C. Hé thong xéac dinh bang phuong phap da nhiét cho do lap
lai t8t v&i sai s6 40,3°C. Phuong phap da nhiét c6 uu diém nhu rat ngan dang ké thai gian thuc
nghiém, hé théng dugc van hanh ty dong theo chuong trinh nhiét d6 duoc 1ap trinh trudc vi thé
gidm thiéu sai s6 tho, sai s6 hé théng c6 thé méc phai trong quad trinh thao tac. Ngoai ra, két qua
dat dugc tur hé théng nay giip nhanh chéng xac dinh enthalpy clia qua trinh hoa tan, moét dir liéu
nhiét ddng hoc quan trong clia can bang léng-ran.

Tu khoa: can bang long-rén, phuong phap da nhiét, L-lactide, dung moi hén hop n-hexane/THF
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Viéc xac dinh chinh xdc dit liéu can bing nhiét dong
hoc ctia qud trinh hoa tan mot chét rdn vao cic dung
moi hodc hé dung moéi gilt vai trd quan trong trong
nhiéu linh vyc khoa hoc va cdng nghé. Thi dy, trong
nganh cong nghiép dugc phdm, d¢ hoa tan cta cac
ta dugc trong thudc 1a yéu t6 dugc quan tdm hang
dau khi dua vao co thé ngusi hodc dong vét. N6 cling
la thong s6 chinh trong qua trinh tao vién, gia cong
thudc!. Trong cong nghé ché bién thuc phdm, d6 hoa
tan dong vai tro quan trong 2. Do hoa tan con 1a thong
s6 chinh yéu trong cong nghé san xuét phan bon ciing
nhu nhiéu nganh cong nghiép lién quan®->. Trong
cong nghé hda hoc, dé thiét ké cac qua trinh két tinh,
cén st dung s6 liéu can bing long-ran (solid-liquid
equilibria (SLE)) nhdam dua hé ti viing chua bao hoa
vao vung qué bdo hoa bing phuong phap bdc hoi hodc
lam lanh®. Déi vé6i ky thuat tach chiét cac hgp chat
béng sic ky long, s6 liéu SLE dugc st dung dé€ xac
dinh viing lam viéc t6i vu cta cft sic ky nham ting
hiéu ning qua trinh sic ky nhung dam bao khong dé

hién tugng qua bio hoa xay ra giy tic cot sic ky’.
Mot s6 liét ké trén tuy chua ddy du nhung da cho thay
viéc xac dinh s6 liéu SLE c6 y nghia khoa hoc va thuc
tién l6n. Tuy vay, viéc xdc dinh chinh xdc céc gia tri
nay lai khong phai 1a mét céng viéc nhanh chéng hay
don gian. Bang thuc nghiém, c6 hai phuong phéap dé
xdc dinh cin bing 1ong rin bao gébm phuong phap
d3ng nhiét va phuong phép da nhiét®. Véi phuong
phap déng nhiét, nhiét d6 dugc c6 dinh va thém dén
dan chét can hoa tan & dang rdn vao mot dung moi
(hodc hon hgp dung moéi) cho dén khi lugng chét ran
thém vao khong hoa tan dugc niia, khi d6 hé & trang
thdi bao hoa. Trong suét qua trinh d6, hé can dugc
duy tri khudy tron trong diéu kién t6t nhat thém mot
khoéang thoi gian du dai nhdm bao dam hé dat dén
trang thdi can bing. Do miu dugc gitt & diéu kién
nhiét d6 khong déi nén phuong phdp co tén goi la
phuong phép ding nhiét. Sau khi hé dat can bing,
hai pha long-ran dugc tdch riéng ra va phén tich bing
nhiéu ky thuét khac nhau nhu XRD, DSC, FTIR, Ra-
man, HPLC, do chi s6 khidc xa anh sang,... Hién nay

Trich dan bai bao nay: Tam L M, Thao P T, Na N T H, Pat D P. Ung dung phuong phap da nhiét dé xay
dung hé théng xac dinh nhanh can bang 16ng-rin cta L -lactide trong hén hgp dung méi chiia 40%
khdi lugng n-hexane trong tetrahydrofuran . Sci. Tech. Dev. J. - Nat. Sci,; 5(3):1474-1481.
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trén thé gidi co thiét bi thuong mai Crystal16 ciia hang
Avantium?, tuy nhién dong san phdm nay c6 nhugc
diém la gid thanh cao va viéc do nhiét d6 c6 thé sai
1éch vi gid tri nhiét d6 hién thi thuc t€ 1a nhiét d¢ cta
budng d6t ma khong phai dugc do truc tiép bén trong
mau. Diéu nay gay sai s6 rét 16n d6i véi cac hé co
quén tinh nhiét do cao khién cho c6 su chénh léch
16n vé nhiét d6 gitta mau va budng d6t. Trong nghién
ctu nay, chung t6i phét trién mot cach tiép can mdéi
dua trén phuong phap da nhiét, st dung ngudn laser
chiéu lién tuc qua miu d€ xac dinh bién déi (trong
thoi gian thuc) cudng do tia 16 khi mau dang trong
qua trinh nang nhiét, qua do6 xdc dinh nhiét d6 bao
hoa Tpy, khi pha rén thyc hién xong qua trinh truyén
khoi vao dung dich. Hé théng dugc phat trién trong
nghién ctiu nay khic phuc dugc cac nhuge diém cta
phuong phap ding nhiét.

Phuong phdp ding nhiét 1a ky thuat dugc st dung
rong rai véi nhiéu vu di€ém nhu hé théng thi nghiém
don gidn, c6 thé xdc dinh d6ng thoi thanh phan hai
pha long-ran tai thoi di€ém cin bing. Tuy nhién,
phuong phap nay con nhiéu han ché thi du thoi gian
thuc nghiém kéo dai, doi hoi nhiéu cong doan bao
gOm thiét l4p trang thai cAn bang, qua trinh tach pha
nhét thiét phai tién hanh nhanh chéng nhim tranh
hién tugng tdi két tinh trong pha dung dich viia tach
ra dugc do sy chénh léch nhiét d6 gitta miu va moi
truong (ddc biét d6i v6i SLE & nhiét do cao), sau do
can phai sy kho tuyét d6i d€ loai bo hoan toan dung
moi ... Quy trinh phiic tap nhu vdy dan dén sai s6
tho, sai s6 hé thong c6 thé 16n. DE dat dugc cac két
qua chinh xdc doi hdi sy chuéin hoa vé thao tic. Hon
thé, thai gian tiéu ton cho phuong phap nay kha l6n
cho tung thi nghiém don 1é. Thong thudng, dé thu
dugc mot gia tri thi nghiém béng phuong phép ding
nhiét thudng can ti 2-5 ngay.

Ngugc lai, phuong phdp da nhiét dugc phat trién
trong nghién ctiu nay hoat dong dua trén nguyén ly
x4c dinh d¢ truyén sang ciia miu khi cho mét chum
tia laser chiéu lién tuc qua mau duéi diéu kién mau
dugc khudy tron t6t va nang nhiét cham. Cuong do
tia 16 dugc s6 hoa bing cdm bién quang hoc va két qua
dugc thu thap lién tuc sau mdi khoang thoi gian 1 gidy.
Quy trinh nay ¢6 vu diém gitp xdc dinh nhanh chéng
két qua SLE, thudng chi mét vai gié cho mét mau. Tuy
vay, phuong phép c6 nhugc diém nhu chi thich hgp
cho céc hé c6 téc do hoa tan nhanh hon t6c d6 nang
nhiét, cing nhu viéc xdc dinh thanh phén pha ran tai
can bing ciing khong dé dang. Do véy, trong nhiéu
truong hop can ¢ céc thi nghiém doc 1lap d€ bs sung
thém thong tin tit pha rdn lién quan dén sy chuyén
héa giita cic dang thi hinh, qua trinh solvat hoa ...
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PHUONG PHAP THUC NGHIEM

Héa chat va dung cu

Nudc cit 1 1an

n-hexane (Merck, tinh khiét phan tich)

L-lactide (Acros Organics, 98%)

Tetrahydrofuran THF (Merck, tinh khiét phan tich)
Themostat (Stuart, SRC5)

May khudy tit (IKA C-MAG HS?)

Vi di€u khién ATmega328, Atmel

Cam bién anh sang (BH1750)

Céam bién nhiét d6 (Omron, E52MY)

Phuong phap déng nhiét

Phuong phap ding nhiét dugc 4p dung bing cich luu
mau huyén phti 16ng rin tai mot nhiét 6 c6 dinh dudi
diéu kién khudy tron ly tudng trong mot khoang thoi
gian du dai d€ hé dat dén cin bang. Trudc doé huyén
phu nay cin dugc luu & nhiét do cao hon nhiét do
khao sat 5°C trong 60 phut. Céc lo thuy tinh 5 mL
¢6 nut kin dugc khudy tron bang cé tit nho. Céc lo
nay dugc dat trong binh thay tinh 2 16p ¢6 moéi chat
6n nhiét dugc bom lién tuc bén trong, chit tai nhiét
la nudc tudn hoan qua thermostat. Hé dugc khudy
tron tai 300 vong/phut bang méay khudy tu. Sau 2 ngay
khudy tron lién tuc va luu & nhiét do khong d6i, hé
théng khudy dugc diing lai va huyén pht dugc d€ yén
trong 30 phut sau d6 nhanh chéng hut pha long bang
kim tiém c6 ddu loc PTFE 0,45 um. Dung dich bao
hoa dugc cho vao cic bi cin la céc lo thuy tinh 5 mL.
Céc mau nay dugc sdy 6 80°C trong 2 ngay dén khéi
lugng khong d6i. Nong do chit hoa tan (C%) theo
phuong trinh (1):

(my —myp)

C% =
(my —mg

x 100% (1)

Véi:

my, trong lugng bi can

mj, trong lugng bi cin va dung dich bao hoa

my, trong lugng bi can va chat tan kho sau khi sdy.

Thiét Iap mé hinh thi nghiém da nhiét

Chit ran dugc xi ly so b bang cach nghién min (c6i
va chay ma ndo) hodc tai két tinh. Mot lugng chat rin
va dung moi xac dinh dugc cho vao lo thy tinh 5 mL
dé tao huyén phit c6 néng do cho trude. Hé long ran
(5) dit trong binh chita (1) dugc khdy tron bang c4 tit
(6) va dugc dit trong budng gia nhiét (2). May khudy
ti (7) dugc cai dat § t6c do phu hgp dé tao huyén phu
do6ng nhit va tranh tao bot khi. Nhiét do dugc ning
chidm nh¢ hé théng diéu khién nhiét d6 va dién trd
vonfram (3). Chum tia laser (4) c6 budc séong 680 nm,
cdng sudt 5 mW, chiéu qua lg thuy tinh chda huyén
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phu dang khao sat, tia 16 héi tu trén cdm bién BH1750
(10). Cuong do tia laser thu nhén dugc trén module
cam bién dugc dua vé€ b vi xti Iy Arduino Uno va thu
thép vé may tinh (9). Nhiét d¢ bén trong ctia huyén
phu dugc ghi nhin bing cdm bién nhiét 40 Omron
(8) c6 két noi v6i may tinh (Hinh 1).

Hinh 1: Hé théng do d6 duc truc tuyén (online),
thai gian thuc (real-time): (1) Lo thuy tinh chtta mau
dung tich 5 mL(2) Budng cach nhiét dugc ché tao tir
vat liéu teflon; (3) B6 phan diéu khién nhiét do; (4)
Nguén laser 5 mW véi buéc séng 680 nm; (5) Mau
huyén phu; (6) Ca tu; (7) May khudy tr; (8) Cam bién
nhiét do; (9) May tinh; (10) Modul cdm bién &nh sang
BH1750.

KET QUA VA THAO LUAN

Phan tich két qua thu dugc tir hé théng xac
dinh SLE theo phuong phap da nhiét
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Hinh 2: Két qua do su bién déi d6 duc theo nhiét do
va thai gian

Hinh 2 biéu dién mot két qua do tiéu bifu ctia hé
théng xdc dinh nhanh d¢ tan ctia hé L-lactide c6 néng
do 18,5%. DPuodng nhiét do (biéu dién bang duong
tin hiéu -M-) ting dén trong khi cudng do tia 16 (tin
hiéu -e-) c6 hinh dang dic thu ting véi qud trinh hoa
tan. Trong giai doan ddu, tin hiéu laser ¢ bién do

dao dong kha 16n thé hién qua cic diém di liéu thu
dugc tuong d6i phan tan. Tu thoi diém 90 gidy vé
sau (Hinh 2), duong tin hiéu nay tré nén 6n dinh ro
rét. Diéu nay c6 thély gidi nhu sau: ban dau hé huyén
phtt bao gom hang triéu hat nho chuyén dong lién tuc
trong moi truong chat long dudi tic dung cta khudy
tit. Hé huyén phu nay c6 thé hip thu, tén xa dnh sdng
..., lam giam cudng d¢ tia 16 hoi tu trén cdm bién anh
sang BH1750. Do vy, 6 thoi diém ban dau, cudng
d¢ laser thu dugc sau khi xuyén qua mau la tuong déi
thip va c¢6 d6 dao dong 16n. Khi nhiét do tang, s6
lugng hat rin con lai bi gidm bét do céc hat trude d6
da hoa tan vao trong moi trudng 1dng ciing véi sy tang
nhiét do. Khi do tia laser xuyén qua mau véi cudng do
tang va 6n dinh hon nhu dugc ghi nhén trén Hinh 2
tit thoi diém 90 gidy vé sau. Khi ting dén nhiét d6 bao
hoa Ty, = 34,6°C, ting vdi thoi diém 132 gidy, toan b
pha rin hoa tan hét, tia laser thu dugc c6 cuong do dat
gid tri cuc dai va gitt khong ddi. Diém bao hoa dugc
xac dinh tuong ting véi hé s6 gbc cha tiép tuyén voi
dudng cong tin hiéu cudng dé tia 16 bang 0. Nhu vay,
phuong phép ding nhiét 4p dung vao hé théng nay
cho phép xéc dinh Ty, ctia huyén phti ¢6 néng do Cy
cho truéc.

Anh huéng cGa téc d6 nang nhiét R
(adé/phut) dén qua trinh xac dinh dé tan

T6c d6 nang nhiét ciing thuong dugce danh gia 1a yéu
t6 anh hudng dén viéc xac dinh d6 tan khi ap dung
phuong phép da nhiét®, thong thusng chiing thudng
dugc chon tir 1-5 do/phut. Trong diéu kién ly tudng,
téc do ning nhiét nén cham nhét c6 thé, tuy nhién
diéu d6 anh hudng dén t6ng thoi gian tiéu tén cua thi
nghiém. Ngoai ra d6i v6i cac hgp chit c6 dong hoc
hoa tan tuong d6i nhanh trong cdc dung moi cu thé,
viéc kéo dai téc dd nang nhiét tré nén khong cén thiét.
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Hinh 3: Nghién ctu dnh hudng téc d6 nang nhiét

Déso sdnh, anh hudng cua t6c d ning nhiét dén viéc
xéc dinh do hoa tan dugc khao sat. T6c do dugc chon
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dé khdo sét 1a 5 va 3 do/phut, dai dién cho hai ché
d6 nang nhiét nhanh va chdm. Hinh 3 biéu dién qué
trinh hoa tan cta cung mdt hé L-lactide c¢6 nong do
29,4% khi dugc ning véi hai chuong trinh nhiét do
khéc nhau. Ung véi hai t6c d6 nang nhiét d¢ cho céc
ché d¢ nang nhiét nhanh va chdm nhu trén, Tj, dugc
xdac dinh 1an lugt la 47,7 va 47,4°C. Nhu vay, thuc
nghiém chiing to t6c d nang nhiét khong anh hudng
dang ké dén két qua do. Sai s6 tuyét ddi gitia hai téc
d6 nang nhiét nho hon 0,5°C. Diéu nay cho phép suy
ra t6c do hoa tan cta L-lactide trong dung méi hén
hop n-hexane/THF la tuong d6i nhanh.

Su khéc biét vé€ chét lugng tin hiéu thu dugc tit hai
vong nang nhiét 1a hién tugng can ban luan. & lan
néang nhiét d¢ ddu tién (Hinh 3a), tin hiéu khd 6n dinh
vi cdc hat rin dugc nghién nho truge khi thi nghiém.
Sau khi hoa tan hoan toan tai thoi diém 125 gidy, ngat
hé théng gia nhiét d€ hé lam lanh ty nhién. Sau do,
chuong trinh ning nhiét d6 véi téc d6 3 do/phut duge
kich hoat tit thoi diém 240 gidy nhung hé Itic nay da tai
két tinh tao thanh céc tinh thé kha 16n véi kich thuée
khong dong nhét. Diéu do ly giai hién tugng tin hiéu
laser ctia tia 16 khong 6n dinh & chu trinh thit hai, giai
doan 240 dén 320 gidy trén Hinh 3b.

Nghién ctru d6 lap lai cia hé théng xac dinh
SLE theo phuong phap da nhiét

Thuc nghiém 4 14n 1dp cho cling hé L-lactide c6 néng
dd 29,9% trong dung moéi hén hop chia 40% (khdi
lugng) n-hexane trong THF d€ ddnh gia d¢ 13p lai cta
hé thong. Céc thi nghiém nay dugc ap dung cling mot
ché do nang nhiét 5 do/phut. Trong vong nang nhiét
dau tién, L-lactide dugc nghién co hoc trudc khi dua
vao thiét bi do SLE. Trong ba thi nghiém con lai, hé
dugc tdi két tinh tit dung dich trong su6t 6 thi nghiém
trude bing cdch lam lanh nhanh két hgp khudy tron
manh. Két qua tom tit & Bang 1 va trinh bay chi tiét
trén Hinh 4.

Bon thi nghiém trén cho théy hé thong xac dinh SLE
phat trién trén phuong phap da nhiét trong nghién
ctu nay c6 do ldp lai t6t, sai s6 clia cac thi nghiém
dugc xdc dinh bing 40,3 tuong ung véi do tin cay
95%.

O thi nghiém d4u tién (Hinh 4a), cac hat trong pha rdn
¢6 kich thudc khong dong nhdt (do nghién co hoc so
bd) dan dén tin hiéu ban d4u ¢ d¢ dao dong16n biéu
hién & cac diém tin hiéu thu dugc tuong d6i phan tan.
Tuy nhién cuing véi su gia tang clia nhiét d¢, cac hat
nay dan hoa tan, dan dén tin hiéu thu dugc c6 chit
lugng 6n dinh thoi diém tit 280 gidy vé sau. Puong
tin hiéu ndm ngang khi cc hat da hoa tan hoan toan
tao thanh dung dich trong suét. Cic mau tu (b) dén
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(d) c6 chit lugng tin hiéu 6n dinh hon la do qua trinh
tai két tinh dugc thuc hién bang cach lam lanh nhanh
(nhuing vao nudc d4) do vay tinh thé thu dugc cé kich
thudc nho, tin hiéu laser truyén qua mau tré nén dong
nhdt hon so v6i qua trinh nghién co hoc (Hinh 4a).

Do tan cha L-lactide trong dung méi hén
hop 40/60 (khéi luong) n-hexane/THF

Stt dung hé thdng xay dung tii nghién ctu nay, do
hoa tan ctia L-lactide theo phuong phap da nhiét
trong vung nhiét d¢ 30 dén 60°C dugc xac dinh nhu
Hinh 5a (biéu dién béng e). Thém vao do, Hinh 5a
con so sanh két qua SLE gitia hai phuong phap da
nhiét va déng nhiét (biéu dién bing [J, lip 5 1in cho
méi thi nghiém) & cac diéu kién tuong dong. Puong
lién nét trén Hinh 5a thu dugc ti gia tri ndi suy da
thiic bac 2 trén di liéu do tan theo phuong phép da
nhiét. Tt Hinh 5a ta ¢4 thé nhan xét vé hanh vi d6 tan
cta L-lactide. Trong khoang nhiét d¢ khao sat, do hoa
tan tang theo chiéu ting ctia nhiét d6 v6i quan hé phi
tuyén. Hinh dang ctia dudng cong d6 hoa tan trong
truong hop nay tuong hop véi hinh dang déc thi cta
hiu hét qud trinh hoa tan thong thudng. Nhiét do
cang cao, do hoa tan ting cang manh. Nhu vdy qud
trinh hoa tan cta L-lactide trong dung méi hén hgp
40% khdi lugng clia n-hexane trong THF la qua trinh
thu nhiét, diéu nay phtt hop véi nguyén ly chuyén dich
can bing Le Chatelier. Két luin nay tuong thich véi
gid tri enthalpy hoa tan dugc tinh toan & phén sau.
Dé& so sanh két qua cta hai phuong phdp déng nhiét
va da nhiét, dudng biéu dién d¢ hoa tan theo phuong
trinh ndi suy bac 2 ctia phuong phap da nhiét dugc st
dung dé tinh todn d¢ hoa tan tai cac nhiét d¢ tit 30 dén
60°C, budc nhay 5°C. Két qua & Bang 2 cho thdy c6
sy tuong hop cao gitia phuong phdp ding nhiét va da
nhiét trong khodng nhiét do khao sat véi sai s6 tuyét
déi gitia hai phuong phap la AC < 1,5%. Nhu véy, gia
tri d6 hoa tan xdc dinh dugc bing phuong phép da
nhiét cho thdy kha ning ting dung cao, chi phi nguyén
vat liéu, tong lugng tiéu tdn thdi gian thip. C6 thé
thay thé phuong phap déng nhiét bing phuong phép
da nhiét néu thanh phén pha rin tai cAn bang da dugc
xdc dinh r6. Trong mot s6 trudng hop cu thé, co thé
két hop cd hai phuong phéap d€ giam thiéu thoi gian
thuc nghiém ma van dam bao thong tin vé pha rin tai
can bing.

Cac thong s6 nhiét dong ctia qua trinh hoa tan c6 thé
dugc ude lugng tu di liéu thuc nghiém SLE, & day su
dung két qua ti phuong phap da nhiét. Phuong trinh
van't Hoff (PT.2) cho phép tinh toan dai lugng nhiét
dong hoc lién quan dén qua trinh hoa tan. T d6 thi
Hinh 5b, hé s6 goc ctia duong Inx theo 1/T dugc st
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Bang 1: Nhiét dd bao hoa xac dinh tir cac thi nghiém lap

TN 1 TN 2 TN 3 TN 4 Gid tri trung binh Sai s6
47,3°C 47,1°C 46,8°C 46,9°C 47,1°C +0,3
55 T T T T 200 T T T T T T T T T 1000
sof
4 800
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Hinh 4: Thi nghiém I3p nghién ctu tinh 8n dinh ctia hé théng da nhiét xac dinh SLE
55 1.0
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Hinh 5: (a) D6 hoa tan cla L-lactide trong dung méi chita 40/60 (kh&i lugng) n-hexane/THF; (b) Ung dung phuong
phap van't Hoff dé tinh toan enthalpy hoa tan
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Bang 2: So sanh d6 tan L-lactide xac dinh theo 2 phuong phap

Nhiét do, °C

35 20,540,7
40 23,5+0,6
45 29,4+0,8
50 33,640,4
55 40,5+0,6
60 48,7+0,6

C%, Phuong phép ding nhiét (1dp 5 l4n)

C%, Phuong phap da nhiét
20,1
23,8
28,7
34,7
42,0

48,4

dung dé tinh todn enthalpy ctia qué trinh hoa tan theo
phuong phap van't Hoff dat gi4 tri 36,4 kJ.mol~!. Day
la qua trinh thu nhiét do enthalpy c6 gia tri duong,
pht hgp véi quan sat trén Hinh 5a.

Phuong trinh van’t Hoft :
A Hdisx 1
Inx=— — +const. 2)
R T
Trong do:

x, n6ng d6 phan mol, [-];

AHSS, enthalpy ctia qud trinh hoa tan, [kJ.mol~1];
T, nhiét d¢ tuyét déi, [K];

R, hing s6 khi ly tudng 8,314, [J.mol~'.K~1].

KET LUAN

Cung véi su bung n6 cudc cach mang cong nghiép
lan thi tu, viéc phat trién va dng dung ky thuét do
tién tién trong nghién ctiu khoa hoc cong nghé ciing
nhu trong cong nghiép nhim dép Gng nhu ciu thu
thép s6 liéu mot cach nhanh chong va chinh xac dang
dién ra vdi t6c do cao ¢ hau hét moi linh vuc. Bai bdo
nay tém tit két qua nghién ctiu mot quy trinh cai tién
cua phuong phép da nhiét dya trén ky thuat thu nhin
lién tuc sy bién d6i tin hiéu laser khi chiéu truc tiép
qua mot huyén pht duéi diéu kién khudy tron tot va
dugc gia nhiét theo cac chuong trinh khac nhau. Dya
vao tin hiéu thu dugc, thoi diém toan bd céc hat trong
huyén pht hoa tan hoan toan vao dung dich dugc xac
dinh va s6 hoa. Quy trinh nay cho phép gian lugc
nhiéu budc trung gian nhu trich mau, chuén bi mau,
pha lodng mau dén ndéng d¢ thich hgp ... ctia phuong
phap déng nhiét truyén théng. Viéc xti ly ty dong hoa
tin hiéu thu dugc gitp thay thé mét phan cic thao tac
c6 nhiéu sy can thiép clia con ngudi, giup han ché sai
s6 tho, sai s6 hé thong. Trén déi tugng nghién ctiu la
hé L-lactide trong n-hexane/THE trong tuong quan
v6i phuong phép déng nhiét truyén théng, phuong
phap da nhiét cho thdy uu thé vugt troi vé kha nang
ung dung thuc tién, dic biét khi can do dac vdi s6
lugng 16n, thoi gian ngan. Do chinh xac va do lap
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lai ctia phuong phép da nhiét thu dugc trong nghién
ctiu nay 1a rdt cao. D¢ lap lai ctia cic thi nghiém da
nhiét cho thdy sai s6 khong vugt qué 0,3°C. D¢ 1éch
gitta phuong phép ddng nhiét va da nhiét trén hé L-
lactide nho hon 1,5%. Ngoai ra, khi thay déi tdc do
nang nhiét ing véi cdc truong hgp 3 va 5 do/phut
ciing thu dugc két qua tuong dong, sai s6 duédi 0,5°C.
Nhu vay, két qua nghién ctiu cho thiy kha néng ting
dung cao cta phuong phép da nhiét trong viéc xac
dinh nhanh SLE. Ky thuét nay gop phan thuc ddy su
phat trién ctia cdc cong nghé lién quan thi du nhu két
tinh dugc phim, nghién cttu anh huéng phu gia trong
thuc phdm, xi mang va chét két dinh, vat liéu son phu

LO1 CAM ON

Céc tac gid xin cam on su tai trg cho chuong trinh
Postdoc ma s6 GUST.STS.DT2018-HHO06 ctia Hoc
Vién Khoa hoc va Coéng nghé - Vién Han lam Khoa
hoc va Coéng nghé Viét Nam cing nhu Vién Cong
nghé Hoéa hoc - Vién Han lam Khoa hoc va Cong nghé
Viét Nam d€ nghién ctiu nay dugc hoan thanh.

This research is funded by Graduate University
of Science and Technology under grant number
GUST.STS.DT2018-HHO06. The authors also would
like to thank Institute of Chemical Technology for
their support.

XUNG POT LOI iCH
Cac tac gia dong y khong c6 bat ky xung dot loi ich
nao lién quan dén cac két qua da céng bo.

PONG GOP CUA CACTACGIA

Lé Minh Tam thiét lap hé thong, thuc hién cac thi
nghiém, thu thép, xt 1y cac di liéu va viét bai bao.
Phan Thanh Thao déng vai tro dinh huéng, thao ludn
ké hoach nghién ctiu.

Nguyén Thi Hong No va Duong Phudc Pat gép phan
thao luan cdc két qua nghién citu, hoan chinh ban
thao.



Tap chi Phdt trién Khoa hoc va Céng nghé - Khoa hoc Tu' nhién, 5(3):1474-1481

TAILIEU THAM KHAO

1.

Ruether F, Sadowski G. Modeling the solubility of pharmaceuti-
cals in pure solvents and solvent mixtures for drug process de-
sign. Journal of Pharmaceutical Science. 2009;98:4205-4215.

. Hartel RW. Advances in food crystallization. Annual Review of

Food Science and Technology. 2013;4:277-292.

. Shaffer HB. Solubility studies in multicomponent fertilizer so-

lutions. Fertilizer Research. 1988;15:89-99.

. Toan NH. Phan Bén Hoéa Hoc, NXB. Khoa Hoc va Ky Thuat, Ha

Nbi. 2011;.

. Binh LV, Hién TT. Cong Nghé San Xuat Phan Bon Vo Co, NXB.

Bach Khoa, Ha Néi. 2007;.

. Myerson AS.

. Rathore AS, Velayudhan A.

Handbook of Industrial Crystallization, 2nd
Edition. Elsevier Science & Technology Books Butterworth-
Heinemann. 2001;.

Scale-Up and Optimization in
Preparative Chromatography. Principles and Biopharmaceuti-
cal Applications, New York, Basel. 2002;.

. Nyvlt J, S6hnel O, Matachova M, Broul M. The Kinetics of Indus-

trial Crystallization, Elsevier. 1985;.

. Reus MA, Antoine EDM, et al. Solubility determination from

clear points upon solvent addition. Org. Process Res. Dev.
2015;19(8):1004-1011.

1480



Science & Technology Development Journal - Natural Sciences, 5(3):1474-1481
a Open Access Full Text Article Research article

Application of the polythermal method in constructing a quick
solid-liquid equilibrium determination of L-lactide in a solvent
mixture of 40% mass percentage of n-hexane in tetrahydrofuran

Le Minh Tam"?”, Phan Thanh Thao?, Nguyen Thi Hong No?, Duong Phuoc Dat?

ABSTRACT
This paper presented a self-built system for quick and automatic SLE determination based on a
: polythermal method in comparison to the conventional isothermal one, both applied for the same
Use your smartphone to scan this system, e.g. L-lactide. In this work, a laser beam was used to measure the turbidity of a suspen-
QR code and download this article sion which was continuously stirred and heated under suitable temperature programs. The sat-
urated temperature was detected at a clear point at which all particles in the suspension were
completely dissolved into solution during heating. The temperature and laser transmitted inten-
sity profiles during the dissolution process were recorded and analyzed in real time and in-situ
conditions. Good agreement between isothermal and polythermal methods was obtained. More-
over, the polythermal-based method significantly reduced time cost for SLE measurements. The
developed system gained good performance and accuracy due to the automatic operation, reduc-
ing intermediate steps and, therefore, system errors. The polythermal experiments showed good
repeatability with the error smaller than 0.3°C. The deviation between the isothermal and poly-
thermal determination on the L-lactide system was less than 1.5%. In addition, when changing
the heating rates in the cases of 3 and 5 degrees/min, the error was less than 0.5°C. Thus, the result
showed that the polythermal method could be used for quick determination of SLE. This technique
could be applied in some fields such as pharmaceutical crystallization, study on additives in food
industry, cement and adhesives, coating materials, etc.
Key words: solid-liquid equilibrium, polythermal method, L-lactide, n-hexane/THF
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	Phân tích kết quả  thu được từ hệ thống xác định SLE theo phương pháp đa nhiệt
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	Nghiên cứu độ lặp lại của hệ thống xác định SLE theo phương pháp đa nhiệt
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