https://nhathuocngocanh.com/

PHU LUC 5
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CAC KY THUAT TACH SAC KY

Céc ky thuat tach sdc ky la nhimg phuong phép tach trong
d6 cac thanh phan ctia mau dugc phéan bé vao hai pha: mét
pha tinh va mt pha ddng. Pha tinh ¢6 thé 1a mot chat rén,
cling c6 thé 1a mot chat long dugce giit trén mét chét ran
hay mét gel. Pha tinh c6 thé duoc nhdi vao cot, hodc trai
thanh mot 1op, hay phéan tan thanh mét 1ép phim, v.v... Pha
dong co thé 1a chat khi, chit long hay chat lwu siéu tdi han
(con duoc goi 14 chét 1ong siéu tdi han). Su tach sic ky c6
thé dua trén cac co ché khac nhau nhu hip phy, phan bd
khéi luong (hay phan chia), trao ddi ion, hodc dua trén su
khac nhau vé tinh chét 1y hoa cia cic phan tir nhu kich
thude, khéi luong, thé tich, v.v...

Phu luc nay chi dé cép dén cac dinh nghia va phép tinh cac
thong s6 thong thudng trong k¥ thudt sic ky, cac yéu céu
thuong duge ap dung cho sy phi hop caa hé théng sac ky.
Nguyén ly, thiét bi va phuong phap tach dugc trinh bay
trong cac phép thur chung sau day:

« Phuong phép sac ky gidy (Phu luc 5.1)

« Phuong phap sac ky khi (Phu luc 5.2)

« Phuong phép sic ky 1ong (Phu luc 5.3)

« Phuong phéap sac ky 16p mong (Phu luc 5.4)

« Phuong phéap sic ky ray phan t (Phu luc 5.5)

DINH NGHIA
Céc dinh nghia sau ddy dugc diing trong cdc chuyén luan

PUGC DIEN VIET NAM VI

50 tin hi¢u trén nhiéu va d¢ phdn gial co thé duegc sie dyng,.
Trong tricomg hop nay, nguoi su dung c6 trach nhigm da:n
bao ring cdc phucong phdp tinh toan ding trong pha"'n
mém dé phi hop vai yéu cau cia by tiéu chuan nay; neu
khéng, phai diéu chinh cho phit hop.

Sic do

Sc d 1a mot db thj hay mot cach trinh bay khac mo ta sy
thay ddi dap img clia detector (hay nong do cua chat hay
mot dai lugng khac 1am thude do nong dj cua ‘chét) theo
thi gian, thé tich hay khoang cach. Mot sac do Iy tudng
c6 dang mot chudi céc pic kiéu Gauss trén mot dudmg nén

(Hinh 5.1).
Pic o
Pic, hay con goi la dinh, 1a phan sac d6 ghi lai dap (mg cia
detector khi mét chit (hotic 2 hay nhiéu chat khong tich ra
khoi nhau) dugc rira giai khoi cot. .
Pic c6 thé dugc xac dinh bang dién tich pic, hodc chiéu cao
pic (h) va chiéu réng pic ¢ nira chiéu cao (W), hoic chiéu
cao pic (h) va chiéu rong pic giira cac diém uon (w;). O cac
pic c6 dang hinh Gauss (Hinh 5.1), c6 m6i quan h¢ biéu thj
bing phuong trinh sau:

Wy = ] ,] 8 % wW;

Thoi gian lru (tg) 1 ) ) '
Thoi gian tinh tir thoi diém tiém mau dén thoi diém xuat

.
A

hién dinh pic dap tmg (Hinh 5.1, duéng nén tinh bang phit
hodc gidy).

Thé tich leu (Vi)

La thé tich pha dong can thiét dé rira giai mot chat. Thé
tich Iwu c6 thé tinh duoc tir thoi gian luu va toc do dong
(ml/min) theo cong thirc:

dé tinh toan cdc théng 56 vé su phit hop cua hé th\éﬁg va Ve=tg x F
cdc tiéu chudn chap nhan. Mgt so thiét bi cé phan mém Trong do: ‘
ciia nha san xudt dimg dé tinh todn mét vai théng so nhw ty F 1a luu luong dong (hay toc do dong) ciia pha dong (ml/mimn).
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Thoi gian chét (ty) (hold-up time)
La thoi gian can thiét dé rira gidi mdt cht khong bj lwu gift
(Hinh 5.1, dudng nén biéu thi bé"mg phit). Trong phuong
phdp Sac ky rdy phan tir (xem Hinh 5.2), thi gian chét
dwoc ky hi¢u la t,.
Thé tich chét (V) (hold-up volume)
La thé tich pha dong can thiét dé rira giai mot chét khong
bi luru gitr. N6 ¢6 the duge tinh tir thdi gian chét (ty,) va tbe
d¢ dong F (s6 ml pha dng trong 1 min) theo cong thirc
sau:

'VM =y F
Trong phuong phap Sic ky ray phan tir (xem Hinh 5.2),
thé tich chét dwoc ky hiéu 1a Vv,

2a
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Hinh 5.2

H¢ 56 phin b khéi lugng
Heé s6 phan b khéi lugng (D,,) hay con goi 12 thira s6 dung
lugng (k'), hodc thira sé luu giir (k), duge dinh nghia va
tinh theo cong thirc sau:

Vs

Trong do: ' ’

K¢ 1 hing sé phan bé hay con goi 1a hé sd phan bo cén
bang;

Vs 1a thé tich pha tinh;

Vy 1a thé tich pha dong;

ms la lugng chét trong pha tinh;

my la lugng chit trong pha dong. ]

Thira sb Iru giir k ciia mot chat c6 thé duge xéc dinh trén
sic dd theo cong thirc:

PHU LUC 5

g = Iy
k=—
Iy

Théi gian toan bj ciia pha dpng (1) . ,
Trong phuong phép Sac ky rdy phan tir, t}l(‘!i gian toan bg
ctia pha dong la thoi gian lru cia mot ChE-l’l ma kich thudce
phan tir nthé hon kich thudc céc 16 nhé nhat cua gel (Hinh
5:2).

Thé tich toan bj ciia pha dpng (V) _
Trong phuong phap Sic ky rdy phén tr, thé tich toan b
cua pha dong la thé tich luu ciia mot chit ma kich thuéce
phan tir nho hon kich thude cac 16 nho nhat cia gel. NO co
thé dugc tinh tir thoi gian toan bd cua pha dong (t,) va toc
d6 dong F (ml/min) theo cong thirc sau:

Vi=tx F

Théi gian Ieu ciia chit khéng bi leu gitF (ty)

Trong phwong phép Sic ky riy phan tir, thoi gian luu cua
chat khéng bj lru giir 1 thosi gian liru ctia mét chat ma kich
thuée phan tir 16n hon kich thuéce cac 16 16n nhit cia gel
(Hinh 5.2).

Thé tich lwu ciia chit khéng bi lwu giit (V)

Trong phuong phap Sic ky rdy phan tir, thé tich luu cua
chét khong bi lwu giir 1a thé tich lru ctia mot cht ma kich
thuéce phan tir 16n hon kich thude céc 16 16n nhét cua gel.
C6 thé tinh thé tich hru cta chit khéng bi luu gii tir thoi
gian luu cia chit khong bi luu gt (&) va téc do dong F
(ml/min) theo c6ng thirc sau:

Vo=t x F

Hing sb phéin bé (K,

Trong phuong phép Sic ky rdy phén tir, dic tinh rira giai
ctia mdt chit trong mot cot sic ky cu thé co thé dugc bidu
thi dudi dang hing sb phan bd (con goi 14 hé s phén bd)
K, va dugc tinh theo cong thire:

tR - to
f,_ [{)

K0=

Thira sé chim (Rp)

Thira sb chdm Ry, hay con goi la hé s6 di chuyén Ry, duge
dung trong séic ky trén mét phing (sic ky 16p mong, sic ky
gidy) 1a ty sb giira khoang cach tir diém chim méu dén tim
ctia vét sic ky va khoang cach di chuyén cia dung méi tinh
tir diém chédm mAu (Hinh 5.3).

RF=_
a

Trong d6: ) )
b 14 quing dudng di chuyén cua chat phan tich;
a 12 quang duong di chuyén cua tuyen dung moi.
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i

B.Vét mau C.Vach xuat phat

Hinh 5.3

A.Vach dung moi

Sé dia Iy thuyét (N)

Tuy thudc vao k¥ thuat sir dung, hiéu néing cia cot (hay hiéu
lye biéu kién ctia cdt) bidu thi dudi dang s dia ly thuyét,
c6 thé tinh duoc tir nhimg dir liéu thu duge dudi diéu kién
déng nhiét, déng dong hoac déng mat do (isodense), theo
cong thirc sau, trong dé cac gid tri tg va wy, c6 cing don

vi do: ; 2
N =3554x% (—RJ

Trong do: '

tg la thoi gian luu cua pic twong tng véi chat phén tich;
wy, 1a chiéu réng pic & nira chiéu cao pic.

S dia ly thuyét thay dbi theo chat, theo cét, nhiét do cot,
pha dong va thoi gian hru.

Thé tich lwu trii (D) (Dwell volume) 1
Thé tich Iuu tri (con goi 14 thé tich tré gradient) 12 thé tich
dung méi chay qua tir diém cac pha déng gap nhau dén
diém déu vao cia cot, co thé dugc xac dinh béng cach sau:
Cét: Thay cot sic ky bang mot ng mao quan thich hop (vi
du 6ng 1 mx(,12 mm).

Pha dong A: Nuée dimg cho sdc ky (TT).

Pha dgng B: Dung dich chtra aceton (TT) 0,1 % (tt/tt)
trong muece dimg cho sdc ky (TT).

' Thoi giaﬁ Pha d_();g A Pha djng B
(min) (% tt/tt) (% tt/tt)
0-20 100 — 0 0— 100

©20-30 0 100

Toc dj dong: Dit toc do dong sao cho cb ap sut nguge
thich hop (back-pressure) (vi dy 2 ml/min).

Phat hi¢n: Quang phd tir ngoai & 265 nm.

Xéc dinh thai diém (ty ) tinh bing phut khi do hap thu ting
1én dat 50 % (Hinh 5.4).
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D=tpxF
Trong doé:
th = tos— 0,5t (min);
lg 12 thoi gian gradient da xac dinh trude (= 20 min);
F 14 toc d6 dong (ml/min).

D6 héap thu

—

Thei gian
Hinh 5.4

Ghi chii: V&i h¢ théng c6 tiém mau ty dong, thé tich luu

tri bao gom ca thé tich vong tiém mau.

H§ 56 doi xitng (As)

H¢ s6 déi xirng ctiia mot pic (Hinh 5.5) dugce tinh theo cong

thire sau:

A= Wao,0s
2xd
Trong do:
W05 14 chiu rong cta pic & 1/20 chiéu cao cua pic;
d 1a khoang cach tinh tir duong thiang dimg di qua dinh pic
dén canh phia triréc cia pic & 1/20 chiéu cao cia pic.
Khi Ag = 1,0 thi pic hoan toan déi xing. Khi As>1,0 thi
pic bi kéo dudi. Khi Ag<1,0 thi pic bj doing vé& phia trudc.

«—  —>

—
Wo.os

Hinh 5.5

D¢ phan gidgi (Rg) '
D¢ phan giai (Rg) gitra hai pic cta hai chat (Hinh 5.1) dugc
tinh theo cong thirc sau:
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R_, _ 1,18 (f;u =g
Wai + Wy
Trong do:
tr2 > ry )
try, try 12 thai .gian lvu ciia céc pic twong (mg;
Wi, Wh: 14 chieu rong pic & nira chiéy cao pic.
Trong k¥ thuat sic ky trén mit phang, phuong phap dinh
lugng bﬁngﬁo mat dg, khoang cach dj chuyén dugc dl‘;ng
tha:y cl’xo l!101 gian luu va d6 phan giai gitra cac pic cua 2
chat ¢6 thé dugc tinh theo cong thire sau:
R_' _ 118 x g x (RFZ _RFl)
Whi + Wy,
Trong do:
Re2> R .
Re1. Re la thira s6 cham cua cac pic tuong img;
Wa1s whz_la chiéu rong piq & ntra chiéu cao pic;
ala khoang céch di chuyén ciia tuyén dung mai.
Ty sé_: dinh - hom (p/v)
Ty Sf) c?inh - t‘lc‘)m (p/v) co thé, duoc dung nhu mét thong
sO rve‘tmh phu hg‘p cua hé thong trong phép thir céc tap
chat lién quan khi hai pic khong duge tich dén dudng nén
(Hinh 5.6).

HP

plv=

Trong d()g

H, 1a chi€u cao caa dinh pic nho so véi dudmg nén ngoai
suy; .

H, la chiéu cao ctia day hom tach hai pic 16n va nhé so véi
dudng nén ngoai suy.

PHU LUC 5

D¢ liru giir twong dbi (r)
D6 Iru giir twong dbi (r) c6 thé ude lugng theo cong thire
sau:

Ipi = I
N

TRet = Ty
Trong do:
tg; la th&ri gian luu cua pic chit duoc quan tim;
trs 12 théi gian luu cia pic chat dbi chiéu (thuomg la pic
twong (mg véi chat can thu);
ty 12 thai gian chét.
D lwu giir twong déi chura hiéu chinh (r;) dugc tinh theo
cong thirc:
[ri

rg=—
gy
Trir khi ¢6 huéng dan khac, cac gia tri do lwu giir twong
dbi cho trong céc chuyén ludn la dé hru giir twong d6i chua
hiéu chinh.
Trong sic ky trén mat phing, céc thira sé chdm Ry va Ry
dugc dung thay cho cac thoi gian luu tg, va tg;

Ty sé tin higu trén nhiéu (S/N)
Nhiéu c6 anh hudng dén d6 chum va do ding caa phép
dinh lugng. Ty so tin hiéu trén nhidu duge tinh theo cong
thirc:

2H

SIN=-"——
h

Trong do:

H 1a chiéu cao pic (Hinh 5.7) tuong img véi chit dugc
khao sat trén sic ky db thu dwoc tir dung dich chat déi
chiéu; chiéu cao nay do tir dinh pic dén duémg nén ngoai
suy dugc xac dinh trén mot khoang bang it nhat 5 1an chiéu
rong clia pic & nira chiéu cao pic;

h 12 khoang dao déng (Hinh 5.8) cia nhiéu duong nén trén
sic ky d6 thu dugc sau khi tiém mét mAu tréng; khoang
dao dong nay dugc xac dinh trén mét quing duong béng it
nhét 5 lan chiéu rong ciia pic & nira chiéu cao pic trén sic
d6 thu durgc tir dung dich dbi chiéu va néu co thé thi quang
dudng nay phan bd déu hai bén vi tri noi pic xuit hién.

000032
000030
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000026
000024
000022
000020
Eow!a
000016
000014
000012
000010
000008
000006
000004

('m 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800
Men

Hinh 5.7 - Sic ky db dung dich déi chiéu
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Hinh 5.8 - Séc ky do dung dich mau tring

Dé ldp lai ciia hé thong

D0 1ap lai cua dap img dugc biéu thi dudi dang phan tram
dd léch chuan trong ddi (RSD %) cua mot diy két qua
ciia it nhat 3 lan tiém hoic nap lién tiép dung dich chét doi
chiéu, va duoc tinh theo cong thirc:

100
RSD (%) = —x
y

trong do:

¥; 12 cac gia tri don lé dudi dang dién tich pic, hay chiéu
cao pic. hogc ty sé cac dién tich trong phuong phap ndi
chuan;

7 12 trung binh cua cac gia trj don 1€;

n I s cac gia tri don 1.

TINH PHU HOP CUA HE THONG

Noi dung nay chi danh cho sac ky long va sac ky khi.

Cac b phan khac nhau cua thiét bi sic ky can phai dugc
k:lem tra hi¢u chinh dé co thé dat dugc hiéu nang theo yéu
cau khi tién hanh phép thir hay dinh ILr(mg

Céc phép thir tinh phi hop cua hé thong la phan khéng thé
tlneu ciia mot quy trinh phan tich va dé dam bao hé thong
sac ky c6 hiéu nang phu hop. Sé dia ly thuyét ciia cft, thira
so liru giir (hé so phan bé khoi lugng), do lap lai cuia hé
thong. ty so tin hiéwnhiéu, dé phan giai/ty s6 dinh-hom
va hé sb doi ximg 12 nhimg thong so thuong dugc ding dé
danh gia hiéu nang cua hé thong sic ky.

Véi trudmg hop sac ky phirc tap (nhu cho ché pham sinh
hoc), khi c6 chi o trong chuyén luan riéng, tinh phd hop
cia hé théng sic ky co6 thé dugc danh gia bang cach so
sanh dir liéu trurc quan.

Cac yéu t6 c6 thé anh huéng dén dac tinh sic ky bao gom:

- Thanh phan va nhiét do pha dong, lyc ion va pH cua
thanh phan nuée trong pha dong.

- Toc 45 dong, kich thudc cét, nhiét d6 cot va ap Suat.

- Cac dac tinh cua pha finh bao g6m loai chat mang, kich
thude 15 xp, ¢& hat, kiéu cac hat, dién tich bé mat riéng.
- Pha do va céc bién déi bé mit khac ciia pha tinh, mirc
d5 bién d6i hoa hoc cua pha tinh (duge biéu thi béi end-
capping, carbon loading, v.v...).

Cac gia trj thori gian hru va 49 luu giir trong d6i néu ra trong
chuyén luin néng chi véi muc dich cung cap thong tin, trir
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khi c6 chi dan khac. Khong ¢6 gidi han chip nhén ap dyng
cho d¢ luu gitr twong doi (thoi gian luu gilr tuong dol}
V_e;c tudn thu cac }1eu chi vé tinh phit hop cua hé thémg la
bat bugc trong suot quy trinh sic ky. Khong c6 phin tich
mau nao dugc chap nhan khi tinh phit hgp ciia hé théng
chua dugc chimg minh.

Céc yéu cau sau ddy phai dugc ddp img ciing véi cac yéu
cau khac duqc chi ra trong chuyén luan riéng. Khi c6 yéu
cau cu thé vé tinh phi hop cua hé thong dugce néu trong
chuyén ludn riéng, ching sé thay thé cac yéu cau tuong
{rng dugc dé cap trong Phu luc nay.

D§ lap lai ciia h¢ thong

bolap lz_x:i cua hé thong ap dung cho trudmg hop dinh lugng
dugc chat hoic ta dugc:

Dang hgp chét tinh khiét vdi gia tri x4c dinh 12 100 %, néy
khéng c6 yéu cau nao dac biét, do léch chuan t6i da duge
pt’lép (RSD(%)M) cho céc lan tiém lap lai cua dung dich
dbdi chiéu dugec tinh theo cong thire sau:

KXBXJ;

RSD (%) . =
t%’/-.n—!
Trong do:
K 1a mét hang so6 (= 0,349) thu duogc tir biéu thirc:
0 6 r%’/ﬁ,S
0,6

14 biéu thi dé léch chuan twong dbi yéu cau cho 6 lin
\/_ tiém voi B=1.0;

B la gidi han trén dugc cho trong chuyén luan riéng trir di
100 %:

n 1a s6 1an tiém lap lai dung dich dbi chiéu (3 <n<6);
o+, 12 gid tri t-Student & mirc xac xudt 90 % (hai phia)
vai bac trdon- 1.

Néu khéng c6 chi dan gi khac, RSD(%).. khong dugc
Virgt qua gia tri tuong Ung ghi trong Bang 5.1. Yéu cau nay
khéong ap dung cho phép thir cac tap chat lién quan.

Bang 5.1 - Yéu cau vé do lap lai

56 lin uem lap lai (n)

3 4 5 6
B(%) D léch chuin twong ddi dwge phép tdi da (%)
2,0 0,41 0,59 0,73 0,85
2,5 0,52 0,74 0,92 1,06
30 062 089 1,10 1,27
Dp nhay cia hé thong

Ty 1¢ tin hiéu trén nhiéu dugc sir dung dé xéac dinh d6 nhay
cua hé théng. Gidi han dinh lugng (twong img vai ty I¢ tin
hiéu trén nhiéu bang 10) phai bang hoéc nhé hon ngudng
bao céo.

f)e xac dinh ty I¢ tin hi¢u trén nhiéu, tiém dung dich chat
can kiém tra & ndng do twong img voi ngudmg béo céo (vi
du: 0,05 %). Hoic, truémg hop dinh lugng tap chat khong
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xdc dinh, s dung dung dich déi chiéu dung cho dinh
lwong tap (vi du: dung dich 0,10 % ctia ndng do dung dich
thir) va ngoai suy dép tmg cia pic & nguong bdo cao (vi
du: mgt nira dién tich pic cua dung dich ddi chiéu 0,10 %).

Hé s dm \mrg
Yéu ciu hé sé déi Xirng cua pic chinh trén sic ky dd thu

duge tir dung dich di chiéu phai trong khoang tr 0,8 dén
1.8, trir khi ¢6 chi dan khac déi véi cac pic dinh lugng.

DIEU CHINH CAC DIEU KIEN SAC KY

Cac diéu kién séc ky duge mé ta trong chuyén ludn déu da
duoc tham dmh khi xay dung chuyén luan. Dudi diy ligt
ké cac thong s6 siic ky va mire d§ c6 thé diéu chinh ma
khong lam thay déi can ban quy trinh phén tich trong dugc
dién. Nhirng thay déi khac véi nhirng diém da dugc quy
dinh yéu cau phal tham dinh lai phuong phép.

Piéu chinh nhiéu théng s c6 thé gdy tac dong tich iy
dén hiéu nang caa hé thong va nguoi dung phai danh gia
dung tinh trang nay. Diéu nay dic biét quan trong trong
cic truong hop da cd thong tin rd rang, cu thé vé dic diém
phan tich cua mau. Trong nhimg trudmg hop dé, cin tién
hanh danh gia nguy co.

Moi diéu chinh phai dugc thuc hién trén co s 1 quy trinh
dugc dién.

Néu c6 diéu chinh quy trinh duge dién, c6 thé phai tién
hanh thém danh gia tinh phu hop. Dé danh gia tinh phu
hop cta quy trinh da diéu chinh, can danh gia cac dac tinh
phan tich lién quan c6 nguy co bi tac dong bai su thay dbi.
Khi quy trinh phén tich da dugc diéu chinh theo cic yéu
cau néu dudi ddy thi khong dugc phép didu chinh thém
néu khong tham dinh lai phi hgp.

Khi danh gia tinh phi hop ctia quy trinh da diéu chinh,
phai tuan tha cac yéu cau vé do phu hop hé thng ctia phép
thir hoac phép dinh luong da dat ra.

Viéc diéu chinh cac diéu kién rira giai gradient (HPLC)
hodc chuong trinh nhiét d¢ (GC) thi khét khe hon so véi
rua g1a1 dang dong (HPLC) hodc dang nhiét (GC), vi n6 co
thé dén t&i su chuyén dich cac pic dén mot giai doan khac
ctia qua trinh gradient hodc & nhiét d6 rira giai khac, diéu
nay c6 kha niang gdy ra su dong rira giai mot phan hoic
hoan toan ciia cac pic lién ké hodc sy dao nguoc pic, dan
dén viéc xac dinh khong dung vi tri céc pic, lam che lap p;c
hodc lam chuyén dich pic khién qua trinh rira giai céc chit
xdy ra ngoai khang thoi gian da dinh.

béi v4i mot sb thong so, viéc diéu chinh dugc xac dinh
rd rang trong chuyén ludn dé dam bao tinh phu hop cua
hé thong.

Sac ky lop mong

Thanh phan cua pha dong: cac thanh phan dung méi nho
¢6 thé diéu chinh + 30 % tuong ddi hay + 2 % tuyét ddi so
V(i ty 1¢ ban déu tiy theo khoang gid tri nao 1én hon, khon;_.,
thanh phan dung méi nao dugc thay doi ty 1¢ lon hon 10
tuyét déi. Thanh phan dung méi nho la thanh phan thcm
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ty I¢ trong pha dong nho hon hojic bang (100/n) % trong
d6 n 1a tong s6 loai dung méi co trong pha dong.
Vi du mot dung méi thanh phan nhé chiém 10 % pha dong
thi thay d6i 30 % tuong dbi nghia 1a sau khi thay déi ty ¢
chiém dugc phép trong khoang 7 - 13 % pha dong,, trong khi
2 % tuyét ddi nghia 1a sau khi thay déi ty 1¢ chiém phai trong
khoang 8 - 12 % pha dong; nhu vdy, khoang theo ty 1¢ twong
d6i 1on hon. Néu thanh phén dung méi nho 14 5 % thi thay
d6i 30 % twong dbi nghia l1a trong khodng 3,5 - 6,5 % va thay
d6i 2 % tuyét doi nghia 1 trong khoang 3 -7 %, trong trudng
hop nay khoang theo ty 1¢ tuyét d6i 1én hon.
pH ciia thanh phan nuée trong pha déng: Chi diéu chinh
thay déi + 0,2 don vi pH trir khi ¢6 chi dan khac trong
chuyen ludn.
Néng dj muéi v ong thanh phan dém ciia pha dong dugce
thay dbi + IO Y%o.
Thé tich méu cham séc ky diéu chinh trong khoang 10 %
dén 20 % cua thé tich quy dinh néu str dung ban mong c&
hat nho (2 pm dén 10 um).

Sic ky long riva gidi dang dong
Théng sé cét va toc do dong
Pha tinh: Khéng thay d6i ban chat cua nhém thé trong pha
tinh (vi du khong thay C18 bing C8); cic dac tinh hoéa ly
khac cua pha tinh (nhu chét mang, sy bién déi bé mat va
mirc d¢ bién ddi hoa |hoc) phai trong tu nhau; dugc phép
thay doi tr cot hat xop hoan toan (TPP) sang cot hat xop
bé mit (SPP) mién la dap (mg dugc cac yéu ciu néu trén.
Chiéu dai cot va kich thudc hat: kich thudc hat va/hodc
chiéu dai ciia ¢t c6 thé thay déi midn 1a ty 1 gitra chiéu dai
ot (L) va kich thude hat (dp) khong déi hodc trong khoang
tir -25 % dén +50 % cua ty 1é L/dp clia cOt chi ra ban dau
trong chuyen ludn. Dé ap dung diéu chinh kich thugc hat
tr cOt hat x6p hoan toan dén cot hat xdp bé mat, ¢6 the su
dung cic két hop khac cta L va dp voi diéu kién la sé dia
Iy thuyét (N) niim trong khoang tir -25 % dén +50 % so v&i
¢t quy dinh.
Nhung thay dbi nay co thé chap nhan duge mién 1a cic yéu
cau vé tinh phi hop ctia hé thng duge dap ing va dd chon
loc cling nhur thir tur rira giai cia cac tap xac dinh can kiém
sodt duge chimg minh la twong duong.
Pudng kinh trong: Pudng kinh trong ctia ¢dt ¢6 thé dugce
diéu chinh ngay ca khi khong c6 sy thay doi vé kich thude
hat va/hoiic chiéu dai cua ct.
Cén chu y khi viée diéu chinh dan dén thé tich pic nho hon,
do kich thuéce hat nho hom hodc dudng kinh trong nho hon,
tinh hudng nay can diéu chinh dé giam thiéu sy mo rong
dai ngoai ¢it boi cac yéu t6 nhu két ndi thiét bi, thé tich
budng do mau va to¢ do bom mdu, thé tich tiém.
Khi kich thudce hat thay ddi, can dn.u thllh IOL d$ dong,
vi cac ¢t co hat nho hon s& ycu cau vin tdc tuyén tinh cao
hon dé ¢6 cung hi¢u sudt (chidu cao dia ly thuyét giam).
Khi dudng kinh ¢t va kich thude hat thay déi, toe dd dong
duge diéu chinh theo cong thire sau:
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]

e XD

deil * dp,

Trong do:

F, la tdc do dong dugc chi ra trong chuyén ludn, tinh theo
ml/min.

F, 1a toc do dong higu chinh, tinh theo mI/min.

dc, 1 duong kinh trong cua cdt ghi trong chuyén ludn, tinh
bing mm.

dc, la duong kinh trong ctia cot dugc sir dung, tinh b{mg
mm.

dp, 1a kich thude hat cua cdt ghi trong chuyén ludn, tinh
bing mm.

dp; la kich thudc hat cua cdt duge sir dung, tinh banE mm.
Khi thay déi tir cac hat > 3 um thanh hat <3 pm trong rra
giai daug dong, c6 thé tang toc do dong voi dicu kién 1a
hiéu suat ctia cdt khong giam qua 20 %. Twong tr, khi thay
ddi tir cac hat <3 pm thanh hat =3 pm, giam toc 46 dong
dé tranh giam hicu suat cia cot hon 20 %.

Sau khi diéu chinh do thay dOl chiéu dai cot, kich thude
hat va dwdng kinh trong cot, toe dg dong co thé thay doi
thém t6i da £ 50 %.

Nhiét d6 cot: = 10 °C khi c6 quy dinh nhiét do tién hanh
sic ky, trur khi ¢6 chi dan khac.

C6 thé can phai diéu chinh thém céc diéu kién cia quy
trinh phan tich (pha dong, nhiét do, pH....) trong pham
vi cho phép duge mo ta trong phan Tinh phu hop cua hé
thong va Diéu chinh cic diéu kién sic ky trong Phu luc
nay.

Pha dong_

Thanh phan pha dong: Luong thanh phan dung moéi nho co
thé diéu chinh = 30 % twong ddi (xem vi du trong phan Séc
ky 16p mong); khong thanh phéan dung méi nao dugc thay
d6i 16n hon 10 % tuyét doi.

pH ciia thanh phan nuéc trong pha dong: + 0,2 don vi pH
trir khi ¢6 chi dan khac trong chuyén luan.
Nong d6 mudi trong thanh phan dém cua pha dong: + 10 %.
Téc d6 dong: + 50 % khi chiéu dai cot, kich thudc hat va
duong kinh trong c¢t khong thay doi.
Bude séng cua detector: Khong dugc diéu chinh.
Thé tich tiém
Khi chiéu dai cot va dudmg kinh trong cdt thay dbi, c6 thé
str dung cong thirc sau dé diéu chinh thé tich tiém:

L, de-_f

V. e e
L] x ‘k‘]z

inj2

=y

inj! X

Trong do:
Vi1 la thé tich tiém duge chi ra trong chuyén luén, tinh
lheo ul

Viniz 12 thé tich tiém hiéu chinh, tinh theo pl.
L, la chiéu dai c6t ghi trong chuyén luan, tinh bang mm.
L, 14 chiéu dai cdt dugce sir dung, tinh thg mm.
dc, 1a duong kinh trong ciia cét ghi trong chuyén ludn, tinh
bang mm.
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dc, 1a duong kinh trong ctia ¢t duge sir dung, tinh bing
mm.

Cong thirc ndy khéng thé ap dung khi thay déi tir cot hat
xOp hoan toan (TPP) sang ¢t hat xop bé mit (SPP).

Ngay ca khi khong c6 bat ky thay d6i nao vé thong s6 cot
thé tich tiém van cé thé lhay d01 mién 13 cac tiéu chi vé
Tinh pht hgp cua hé lhong van dam bao trong gigi han
chip nhan da duqc thiét 1ap. Khi giam thé tich tiém, cin
dac biét cha y dén (gidi han) phat hién va do ldp lai ddp
ung cua pic can xdc dinh. Pugc phép ting thé tich tiém
mién la do tuyén tinh va d6 phan giai cua cic pic cdn xdc
dinh vén dat yéu ciu.

Sdc ky long riva giai grad:em

Viéc diéu chinh cic diéu kién cho hé théng sic ky nira giai

gradlenl doi héi than trong hon so vai hé thong siic ky

ding dong.

Théng s6 cft va toc do dong

Pha tinh: Khéng thay déi ban chat ciia nhom thé trong pha

tinh (vi du khong 1hay CI8 bﬁng C8) cac dic tinh héa ly

khéc cta pha tinh (chit mang, bién ddi bé mat va mirc do

bién doi hoa hqc) phai trong tr nhau; duge phép thay doi

tir cot hat xOp hoan toan (TPP) sang cot hat xop bé mat

(SPP) mién l1a dap img dugc cac yéu cau néu trén.

Chiéu dai cot va kich thudc hat: kich thude hat va‘hoic

chidu dai cua cot co thé thay déi midn 1 ty 1¢ giira chiéu

dai cdt (L) va kich thuée hat (dp) khong déi hodc trong

khoéang tir -25 % dén +50 % cua ty 1é L/dp cia cét chi

ra trong chuyén luan. Dé dp dung diéu chinh kich thuge

hat tir cot hat xop hoan toan thanh hat xép bé mat, c6 thé

két hop L vadp mién la ty 1& (tg/W})? nam trong khoang

225 % dén +50 % so v&i cot chi ra trong chuyén luin, d6i

véi tit ca céc pic dugc sir dung dé xac dinh théng s6 phu

hgp cua hé thong

Nhirng thay ddi nay co thé chap nhdn dugc mién la cac yéu
céu vé tinh phi hgp ciua hé thong dugc dap ng va do chon
loc ciing nhu thir ty rira giai cua cac tap xac dinh can kiém
soat duoc chirng minh 1a twong duong.

Buong kinh trong: Dudng kinh trong cua cdt co thé dugc
diéu chinh ngay ca khi khong co sy thay doi vé kich thude
hat va/hodc chiéu dai cua cot.

Can chi y khi viéc diéu chinh din dén thé tich pic nho hon,

do kich thudc hat nhé hon hodc dudmg kinh trong nho hon,

tinh huéng nay can dleu chinh dé giam thiéu sy mo Tong
dai ngoai cqt bdi cac yeu t6 nhu két ndi thiét bi, thé tich
budng do mau va téc do bom mau va thé tich tiém.

Khi kich thuéc hat thay déi, can d:eu chinh toc d¢ dong,
vi céc Ot co hat nho hon s& yéu cau van tc tuyen tinh cao
hon dé cé cung hi¢u suét (chiéu cao dia ly thuyet giam).
Khi dudng kinh ¢dt va kich thudc hat thay déi, toc do dong
duoc diéu chinh theo cong thire sau:

de; * dp,

F=Fix———
dc|2xdp2
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Trong dé:

F, Ia toc 46 dong dugce chi ra tron
ml/min.

F, Ia toc d¢ dong higu chinh, tinh theo ml/min

dc, 1a dudmg kinh trong ciia c¢t gh trong Chuyén lufin, tinh
bing mm. o
de; 1a dudmg kinh trong cua cot duge sir dyng,
mm.

dP' 1a kich thudce hat cia cdt ghi tron
bang mm.

dp, 1a kich_ thu@c hat cua cot duoc sir dung
Su thay d6i vé kich thuége ¢t (chiéu daj c
hat, dudng kinh trong) din (gi thay ddi vé thé tich cot, tac
dong dén the tich gradient Ia yéu t6 kidm soat do chon’loc.
Gradient du1_1g mpi dugc diéu chinh theo thé tich cht béng
cach th?y ddi thé tich gradient sao cho ty 18 vai thé tich
cot. Dieu ndy 4p dung cho moi giai doan gradient, Vi thé
tich gradient 1a thoi gian gradient (tg) nhan véi toe do dong
(F), thoi gian gradient cho timg doan gradient cin duoc
diéu chinh de duy tri ty 1€ ¢4 dinh giira thé tich gradient
va the tich cdt (duoc biéu thi bing L x de?). Do do, thoi
gian gradient méi (tg,) c6 thé dugc tinh toan tir thai gian
gradient ban dau (ig,), toc d6 dong chay va thong sb cot
theo cong thirc sau:

g chuyén lufin, tinh theo

tinh bing
2 chuyén ludn, tinh

tinh bing mm.
Ot, kich thude

£ y Ly xde?
F2 L|de|2

ler =g X

TFSm lai, su thay déi cac diéu kién rira giai gradient yéu
cau 3 budc:

(1) Diéu chinh chiéu dai cQt va kich thude hat theo L/dp;

(2) Piéu chinh tbc d6 dong cho cdc thay dbi vé kich thuéce
hat va duong kinh cot; va

(3) Piéu chinh thdi gian gradient cua timg giai doan cho
céc thay d6i vé chiéu dai cot, duomg kinh va tde do dong.

Vi du sau day minh hoa diéu chinh cac diéu kién sic ky
long rra giai gradient:

- . o2 | G_iait_ri ' GiA tri sau | Ghi
Thong so ban ddu | Khi thay ddi = chd
Chiéu dai ¢6t (L) 150 100
(mm)
DPudng kinh ¢dt (dc) 4,6 2,1
(mm)
Kich thuéc hat (dp) 5 3
(um) ‘
L/dp 30,0 333 (1)
Téc 46 dong (F) 2,0 0,7 (2)
{ml/min)
Hé s6 diéu chinh 0,4 (3)
gradient (tg,/tg,) |

PHU LUC 5
' Thong Gid trj GiA trj sau khi Ghi
‘ 50 ban déu thay dbi cha
Pidu ki¢n gradient
| B (%) Thoi gian Thai gian
(min) (min)

30 0 0

30 3 (3x04)=1,2

70 13 [1,2+(10x04)]=52

30 16 [52+(3x04)]=64

(1) L/dp tang 11 % nam trong khodng —25 % dén +50 %:

(2) Dung cong thirc F; = F;  [(de,? x dp,)/(dc,?® * dp,)]:

(3) Dung cong thire tgy = tg, * (F/Fy) * [(L, x de;,2)/A(L, = de,?)).
Nhit o cot: + 5 °C khi ¢6 quy dinh nhiét dé tién hanh sic
ky, trir khi ¢6 chi dan khac.

C6 thé can didu chinh thém cac diu kién cia quy trinh

phén tich (pha dong, nhiét do, pH...) trong pham vi cho
phép duge mé ta trong phan Tinh phu hop cua hé thong va

Piéu chinh cac diéu kién sic ky trong Phu luc nay.

Pha dong

Thanh phén pha dong/gradient: Viéc diéu chinh thanh phin

clia pha dong va gradient c6 thé dugc chap nhan véi diéu

kién:

— Dép g dugc tiéu chi vé tinh phi hop cua hé thong.

— Thi gian luwu cua c4c pic chinh nim trong khodng + 15 %

so v&i thoi gian luu thu duge & diéu kién ban du. Yéu cau

nay khong dp dung khi thay ddi chiéu dai cot, kich thudc

hat va duong kinh trong cét.

— Thanh phén ciia pha dong va gradient dam bao cé sy luu

giir nhit dinh céc pic ra sém va rira gial hoan toan cac pic

ra mudn.

pH ciia thanh phan nudc trong pha dong: + 0,2 don vi pH

trir khi c6 chi dan khac trong chuyén luén.

Nong do mudi trong thanh phan dém cua pha dong: + 10 %.

Khi khéng thé dat dugc tinh phii hgp ctia hé théng, tét hon

nén can nhic vé thé tich lwu tra hodc thay ddi cot.

Thé tich heu trii

Cau hinh cia cac thiét bj sir dung c¢6 thé lam thay dbi

déng ké dén do phan giai, thoi gian luu va théi gian luu
trong dbi duge quy dinh. Néu diéu ndy xay ra, c6 thé 1a do
thay ddi thé tich luu tri. Céc chuyén ludn thuéng dua vao
mot giai doan ding dong trudce khi bit dau chuong trinh
gradient dé c6 thé diéu chinh thai diém gradient phu hop;
diéu nay giap loai bo su khéc nhau giira thé tich luwu trd clia
hé théng thiét bj dugc sir dung khi phat trién phuong phap
va h¢ thong dang sir dung thye té. Ngudi ding c6 trach
nhiém diéu chinh khoang thoi gian cua giai doan ding
dong cho phit hop vai thiét bj phan tich sir dung. Néu c6
thong tin vé thé tich luu tri dugc sir dung trong qua trinh
xdy dyng chuyén ludn, thi cac diém thoi gian (t - min)
dugc néu trong bing gradient ¢6 thé duge thay thé bing
cdc diém thoi gian diéu chinh (t, - min), duge tinh theo
phuong trinh sau:
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(D - Dy)

F‘
Trong do:
D: thé tich luu tri (ml).
Dy: thé tich lwu tri da dung khi phat trién phurong phap
ban dau (ml).
F: toc do dong (ml/min).
Giai doan ding dong bd sung cho muc dich trén day co thé
bo qua néu cac s6 liéu thim dinh dé ap dung phuong phéap
khong cé giai doan nay.
Buréc song ciia detector: Khong duge diéu chinh.
Thé tich tiém
Khi thay déi chiéu dai cot va dudng kinh trong cot, ¢6 thé
sir dung cong thirc sau dé diéu chinh thé tich tiém:

Lg_ x dC22

B B e
o ledclz

inj2

Trong do:
Vinj1 12 thé tich tiém duoc chi ra trong chuyén luén, tinh
theo pl.

Vigj2 12 thé tich tiém hiéu chinh, tinh theo pl.
L, la chiéu dai ¢ot ghi trong chuyén ludn, tinh bang mm.
L, la chiéu dai cot dwoc sir dung, tinh bang mm.
dcl 1a duomg kinh trong cta cdt ghi trong chuyén luén, tinh
bang mm.
de, 1a duomg kinh trong clia cdt dugce sir dung, tinh bing
mm.
Cong thirc nay khéng thé ap dung kh] thay ddi tir cot hat
xop hoan toan (TPP) sang cOt hat xop bé mat (SPP).
Ngay ca khi khong c6 bat ky thay doi nao vé thong sb cot,
thé tich tiém van c6 thé thay (101 mién 1a céc tiéu chi vé
Tinh phu hop cia hé thong van dam bao trong gidi han
chap nhan duoc da thiét 1ap. Khi giam thé tich tiém, cin
dac biét chu y dén (gidi han) phat hién va do lap lai dap
lrng cua pic can xac dinh. Pugc phép tang thé tich tiém
mién la do tuyén tinh va do phén giai cua cic pic cén xac
dinh vén dat yéu cau.
Sdc ky khi
Cac thong 56 vé cot
Pha tinh:

Kich thudc hat ¢ thé giam toi da 50 %; khong dugc

phép ting 1én (cot nhdi);

Bé day 16p phim: tir -50 % dén +100 % (cot mao quan).
Kich thudc cot:

Chiéu dai: tir -70 % dén +100 %

Pudng kinh trong: + 50 %.
Nhiét do cot: + 10 %.
Chuong trinh nhiét d6: Cho phép diéu chinh nhiét d¢ nhu
da néu ¢ trén; cho phép diéu chinh toc do gia nhiét va thoi
gian duy tri nhiét d¢ 1én t&i + 20 %.
Td'c. do dong: + 50 %,
Thé tich tiém va ty I¢ chia dong: C6 thé thay ddi véi didu
kién tinh phi hop cua hé théng van nim trong gi6i han
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chdp nhan da thiét 1ap. Khi thé tich tiém giam hodc ty 1é
chia dong tang 1én, can dac biét chu y dén (gidi han) phat
hién va dé lap lai cua (cac) dap ng pic. Cho phep ting
thé tich tiém hodc giam ty 1¢ chia dong VO‘I diéu kién la
do tuyén tinh va do phan giai cua (cac) pic van thoa man.
Nhiét do buong tiém va nhiét dé dieong dan t ong diéu kién
head-space: + 10 °C, mién la khong xay ra hién trong
phédn huy hodc ngung tu.

DINH LUONG

Phuong phap chuan ngoai

Sur dung diwong chudn: Chuan bi cac dung dich déi chidy
trong khoang ndng do da dugc chung minh 12 tuyén tinh
va tién hanh tiém mot thé tich ¢6 dinh cac dung dich déi
chiéu nay. Dwa vao sac ky dd thu duogc, vé duong chuan
xac dinh méi tuong quan giira dién tich pic hodc chiéu cao
pic thu dugc (truc tung) va lugng (nong do, khéi lwong,
V.v...) cua chét déi chiéu (truc hoanh). Phuong trinh cig
dudng chuan thuong duoc xay dung bang phuong phap
hdi quy tuyen tinh.

Sau do, chuan bi dung dich thir theo quy trinh trong chuyen
luan riéng. Tién hanh sic ky dung dich thur trong cing diéy
kién vai cac dung dich dbi chiéu dé chudn bi duong chuan.
Tir dién tich pic hodc chleu cao pic cia chit cin phan tich,
xac dinh ham lugng chit can phan tich trong dung dich thir
bang phwong trinh duong chuan da xay ding.

Sir dung diém chudn: Trong chuyén luan riéng, chuén bj
mot dung dich dbi chiéu co nong do nam trong khoang
tuyén t1nh cua phuong phap va dung dich thir co nong
d6 chét can phén thh gan vl nong do cua dung dich déi
chiéu. Tién hanh sic ky trong céac diéu kién da néu trong
chuyén luan, tinh lugng chit cin phén tich dwa vao cac dép
{g pic thu dugc. Trong phuong phap nay, tat ca cac quy
trinh, chang han nhur quy trinh tiém, phai thie hi¢n trong
cac diéu kién khong déi.

Phwong phap chuin néi

Sur dung duong chuan Trong phwong phap chuén noi, chét
chuén néi 1a chat 6n dinh ¢6 thai gian luu gan véi thoi gian
luru cta chat phan tich va pic chuan ndi tach bigt 1o rang
véi tit ca cac pic khac trong sic ky do6.

Chuén bi cac dung dich déi chiéu c6 chira mot lugng chit
chuén ndi ¢b dinh va cac luong khac nhau cua chat chudn
ctia chit can phén tich. Dya vao sac ky dd thu duge khi
tiém mot thé tich ¢ dinh cac dung dich di chiéu, tinh ty
1€ gitra dién tich pic hodc chiéu cao pic ctia chét chuan vi
chat chudn noi.

Xay dung duong chudn xac dinh méi twong quan giira ty
18 dién tich hoic chiéu cao pic nay (truc tung) so vai lugng
chat chuan (hodc ty 1¢ giira lugng chét chudn/luong chal
chudn ndi) (truc hoanh). Phuong trinh cua dudong chuan
thudmg duge xdy ding bang phuong phap hoi quy tuyén
tinh.

Chuin bj dung dich thir theo quy trinh trong chuyén lugn
riéng, c¢6 chira cung lugng chét chuan ni nhu trong dung
dich déi chiéu da dung dé xay dung duomg chun.
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Tien hanh sic ky dung dich thir trong diéu kién nhu dung
dich doi chieu. T ty 1€ dién tich pic hodc chiéu cao pic
cua chat gﬁn ‘phﬁn tich so v&i chit chuin ngi, xac dinh ham
hrong chét can phén tich trong dung dich thir bing phwong
trinh dudmg chuan d3 xay dung.

Sir dung diém chuan: Trong chuyén lun riéng, chuin bj
mc_)t: dung dich d6i chiéu c6 nong do nim trong khoang
tuyén tinh cua phuong phap va dung dich thir c6 ndng
do_ chat can phan tich gan vai néng do cua dung dich déi
chj:éu (ca hai deu chira mét lugng cb dinh chat chuan ndi).
Tif:[l hanh sac ky trong cac diéu kién da néu trong chuyén
luan, tinh lugng chat cin phan tich bing cach so sanh céc
ty 1€ thu dugec.

Phwrong phép chuén héa

Trong truémg hop da chimg minh duoc tinh tuyén tinh ciia
cac pic, cac chuyén luan riéng c6 thé quy dinh ham luong
phan tram cua chat can phan tich dugc tinh bing cach xac
dinh dién tich cta pic twong img theo ty 1¢ phin tram trén
tong dién tich tat ca cac pic, ngoai trir nhitng pic do dung
mdi hodc thudc thir, pic ciia pha dong hoic nén mau va
nhimg pic nhé hon hoidc bang ngudng bao cdo.

CAC VAN PE KHAC

Dap vmg cua detector

D nhay cta detector 12 tin hi¢u dau ra tinh trén mot don
vi néng d6 hay mét don vi khdi luong chat c6 trong pha
dodng di vao detector. Hé sb dap tmg twong dbi cua detetor,
thuong duge goi 12 hé s6 dap {mg, biéu thi do nhay cla
mot detector ddi véi mot chat khi so sanh véi mét chét
khac. Hé sé hiéu chinh 1a nghich dao cta hé sb dap tmg.
Trong cac phép thir Tap chét lién quan, phai sir dung hé s0
hiéu chinh néu trong chuyén lun riéng dé tinh toan (khi hé
s6 dap img nim ngoai pham vi 0,8 - 1,2).

Cdc pic gay nhiéu

B6 qua céc pic do dung mdi va thudc thir hodc phat sinh tir
pha dong hoic nén mau.

Xac dinh pic ' )

Viéc l4y tich phan tinh dién tich pic cta bat ky tap chat ndo
c6 pic khong tach biét hoan toan khoi pic chinh thuong
dugc thuc hién bing phuong phép ké tiep tuyén (tangential
skim) (Hinh 5.9).

Nguwdmg bdo cdo L
Khi phép thir Tap chat lién quan quy dinh gioi han veé tong
tap chét hodc dinh lugng mét tap chat, diéu quan trong 1a
phai chon ngudng béo cdo thich hop va chon cac diéu kién
tich phan phit hop dé tinh dién tich pic. Trong cdc phép thir
nhu vay, ngudng bio céo thudng la 0,05 %.

Tinh phit hop cia hé thong

Néu khong c6 chi din khac trong chuyén luén riéng, do
léch chuin tuong déi téi da cho phép doi v6i 6 lan tiém 1ap
lai dung dich d6i chiéu khong dugc qua 2,0 %. Yéu cé}u
nay chi ap dung cho phép thir Djnh lugng cua cac thuoc
thanh pham hoa dugc.

PHULUC 5

M

M I T T

Hinh 5.9

5.1 PHUONG PHAP SAC KY GIAY

Phwong phap sic ky gidy, ciing nhrr phuong phap sic ky
16p mong, duge ap dung trong }ciém nghiém chat luong
thudc dé dinh tinh, thir tinh khiét va d6i khi dé ban dinh
lrgng va dinh lugng.
Su tach cdc chét bing phuong phap sic ky gidy dua chu
yéu trén su khac nhau vé hé s6 phin bé ciia ching giira
hai pha Iéng: M6t pha tinh va mot pha dong. Pha tinh &
déy 12 nude c6 san trong soi celulose cua gidy, hoac thanh
phin than nudc tir hdn hgp dung méi cua pha dong duge
hat chon loc vao gidy. Pha dong 1a mét hé dung méi thich
hop cho su tach da dwoc quy dinh trong céc chuyén luan.
Mire d¢ di chuyén ctia mét chét duge dic trumg béi hé s6 di
chuyén (Ry) va tinh bang ty ¢ giira khoang cach di chuyén
ciia chét do va khoang cach di chuyén ctia dung moi:

Rf =a/b
Trong dé:
a la khoang céch di chuyén cua chit phan tich; ]
b 1a khodng cach di chuyén cia dung moi tinh tir diém
cham méu.
Gia tri Ry bao gio cling nho hon 1.
Trong trudng hop séc ky lién tuc khong con xac dinh dugce
giGi tuyén clia dung méi, ngudi ta ding hé s6 di chuyén
R, R, la ty sb giira khoang céch di chuyén cua chét phan
tich va khoang cach di chuyén cta chat ding lam chuén so
sanh. Gi4 tri R, c6 thé nho hon hay 1ém hon 1.

Cich tién hanh

Chudn bi binh sdc ky: Binh sic ky 1 nhimg binh thuy tinh
hinh try hodc hinh hop det, ¢6 kich thude thich hop, ¢6 nip
day kin. Nip c6 16 & giira dé lap binh gan c6 khoa dyng
dung méi. Trong binh c6 cac gia ¢ mang dyng dung méi
v treo gidly séc ky duge thiét ké thich hop cho kiéu sc ky
di Ién hay sdc ky di xuong.
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