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Khéi lugng riéng p duge tinh theo phuong trinh:
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Cic chi tiét thiét ké thiét bi c6 thé khac nhau, nhung tit ca
cac picnomet khi déu dyra trén viéc do su thay dbi ap suéit
khi mét thé tich ddi chiéu dugc thém vio hodc giam di &
buong thur.
Khoi lugng riéng do dugc la khoi lrgmg riéng trung binh
cua céc tiéu phan bot. Két qua do khéi lugng riéng nay sé
mic sai s6 néu chat khi trong phép thir bi hip phu vao bjt
ho#c c6 céc tap chat bay hai thoat ra ngoai trong qua trinh
do. Su hap phu chét khi c6 thé loai bo duoc bing cich
chon loai khi thir thich hop. Khi heli néi chung hay dugc
chon cho phép do nay. Cac tap chét bay hoi c6 trong bét co
thé durgc loai ra khoi bot bang cach dung khi heli ap sudt
khong d6i trude khi do. Péi khi bot c6 thé duoc khir khi
dudi chan khong.
Hai lan doc két qua lién tiép cua thé tich mau thir phai nim
trong khoang 0,2 % néu céc chit la bay hoi khéng co6 anh
huémg dén phép do. Vi cac chat bay hoi co thé thodt ra
trong liic do, nén khéi lrong cua mau thuong cén sau khi
do thé tich béng picnomet.

Cach do

Phai dam bao ring thé tich dbi chiéu va thé tich hiéu chuén
dung cho picnomet khi da dugc xac dinh bang mdt quy
trinh thich hop. Khi dung trong phép thir 1a heli trir khi mét
loai khi khéac dugc quy dinh trong chuyén ludn riéng. Nhiét
do picnomet khi nén duy tri trong khoang 15 °C va 30°C va
khéng nén thay d6i qua 2 °C trong ca qué trinh do.

Cho mAu thir d duoc chuin bj nhu chi din trong chuyén
luédn riéng vao buf‘sng do. Dung mét lugng bot nhu hudng
dan dbi v6i picnomet. Pay kin budng thir, ddy qua hé
thdng picnomet dong khi thir nhur trong huéng dan ctia
nha san xuit. Néu mau phai khir khi duéi chan khéng, lam
nhu quy dinh trong chuyén ludn riéng va huong dan sir
dung cua picnomet.

Lap lai phép do trén cing mAu bét cho dén khi cac két qua
do lién tiép ciia thé tich miu V, khdp trong khoang 0,2 %.
Can lugng bot c6 trong cde. Tinh khéi lugng riéng p clia
mau theo phuong trinh (2) & trén.

6.12 PHAN TICH NHIET

Phén tich nhiét 1a mét nhém cac ky thuat xac dinh nhirng
thay di tinh chat vat ly cia mot chat theo sy thay d6i nhiét
d9. Céc ky thuét théng dung nhat déu ap dung phuong
phap do sy blen thién khéi lugng hodc bién thién ning
lugng ciia miu thir.

Phép do nhiét trong lwgng (nhiét khoi)

Phép do nhiét trong lugng (TGA) 1a ky thuat do khi lugng
cia mdt chat khi thay d6i nhiét 46 theo mot chuong trinh
nhiét 46 dugc kiém soat.
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Thiét bj

Bo phdn chinh cia mot cAn nhiét gbm mot thiét bj lam
nong hodc lam lanh theo chuong trinh nhiét d6 dat trude,
mot gi4 gitr mAu trong moi truong khong khi duge kiém
soat, m@t can dién tr vda mdt may ghi. Trong mot sb trudmg
hgp, may con c6 thé gin véi mot thiét bj cho phép phén
tich céc san phim bay hoi.

Kiém tra nhiét dp

Kiém tra thang nhiét d§ bing mot chat thich hgp theo
hudng din cua nha san xudt.

Hi¢u chuin cén di¢gn

bat mt luong thlch hop chét dbi chiéu phi hgp c6 chimg
chi vao gia gitr miu va x4c dinh khoi lugng. Bat the a6
ting nhiét theo huéng din cia nha san xudt va bat diy
ting nhiét d§. Ghi lai biéu db nhiét trong lugng vai nhigt
dd hodc thoi gian trén truc hoanh, tang tir trai qua phai va
khdi lugng trén truc tung, tang tir dudi 1én trén. Dimng ting
nhiét do o khoang 230 °C. Do trén dd thi su chénh léch
gilta cac dudng 6n dinh khdi lugng - nhiét do hodic duong
on dinh khéi luong - thoi gian ¢ giai doan dau va giai doan
cu01 twong img v&i sy mat khoi lugng. Gia trj khoi lrgng
mat di cta chit dbi chiéu duge ghi trén nhan.

Tién hanh

Tién hanh qua trinh trén d6i vi chat khao sat, ap dung céc
didu kién dugc ghi trong chuyén luan. Tinh khéi lugng
mat di tir sy chénh léch do dugc trén do thi, biéu thj ra
phén tram theo khéi lwgng.

Néu sir dung may déu dan, phai dinh ky kiém tra nhiét do
va hiéu chuén. Néu khong dung may thuang xuyén, kiém
tra nhlet do va hiéu chuan truéc méi lan do.

Vi yéu té khong khi méi truong dnh hudng nhiéu dén két
quéa do nén cac thong sb nhu ap suat hodc toc do, thanh
phan khi can dugc ghi lai mdi khi do.

Phép do nhiét lwgng quét vi sai

Do nhiét lugng quét vi sai (DSC) la mét ki thuat cho phép
nhan biét nhitng hién twgng nang lugng xay ra trong qua
trinh 1am néng hozc lam lanh ctia mot chat (hodc hdn hop
nhiéu chat) va xac dinh bién thién enthalpy, nhiét dung
riéng va nhiét do & do xudt hién cac hién tgng nay.

Ky thuat dugc dung dé xac dinh chénh léch toc do nhiet
glal phong hodc hdp thu bai chét khao sat so sanh v&i mau
dbi chiéu theo su thay d6i ctia nhigt d. C6 hai kiéu thiét
bi DSC. Kiéu thir nhit ap dung ky thudt bu nang lugng dé
gilr chénh léch nhiét d gitra mau thir va mau di chiéu
bang khéng. Kiéu thir hai gilt tde do ting nhiét déu dan
va phét hién sy chénh léch nhiét o giira mau thir va mau
déi chiéu.

Thiét bi

Thlct bi bu ndng luqmg DSC gom mot 1o nh1¢t co gid gltr
mau hai ngan: Ngan dé mau thu va ngin dé mau doi chiéu.
Thiét bj do dong nhiét DSC gom mot 10 nhiét c6 mdt ngdn
dé dat chén dyng mau thir va chén dyng miu dbi chiéu.
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Mot thiét bj dat chuong trinh nhiét 49, mét detector nhiét
va mot hé théng ghl ndi véi may tinh. Céc phép do dugce

thuc hién trong diéu kién khong khi méi trrdmg duge
kiém soat.

Hi¢u chudn thiét b

Dung indi ¢6 mitc tinh khiét cao hodc vat ligu thich hop c6
chimg chi dé hiéu chuén nhiét do va bién thién enthalpy
theo hudng din cia nha san xuit, cé thé ding két hop hai
kim loai indi va k&m dé kiém tra 4§ tuyén tinh,

Tién hanh

Can mét Iugng thich hop chit khao sat vao mot dung cu
chiu nhiét phu hop bat vao ngan giir mau. D3t nhiét do
déu, nhiét do két thuc va téc do tang nhiét theo cac diéu
kién dugc ghi trong chuyén luan riéng.

Bit diu phép phan tich va ghi biéu dd phan tich nhiét vi sai
vGi nhi€t d6 hodc thai gian trén truc hoanh (gia trj tang tir
trai qua pha:) va bién thién ning lrgng trén truc tung (cho
biét thay d6i thu nhiét hay tdéa nhiét).

Hién tuong nhiét xuit hién & nhiét do turong Ung vai giao
diém (A) cta duong nén kéo dai va tiép tuyén tai didm déc
nhat (diém udn) cia dudng cong (Hinh 6.12.1). Két thic
hién tuong nhiét 1a dinh cia dudng cong.

Thu nhiét

Nhiét d
[ = S s i e i e > ot dd 2

Hinh 6.12.1 - Biéu db nhiét

Enthalpy cta hién turgng ty 1€ vdi dién tich dudi dudng
cong gidi han b dudng nén.

Hé sb ty 1& duoc x4c dinh tir phép do nhi¢t nng chay ciia
mot chét da biét (vi du mdl) trong cling diéu kién do.

M>di biéu d6 nhiét c6 thé kém theo nhitng thong sb sau
day: Cac diéu kién ap dung, ghi chép cua lan hlf;u chuin
cubi cing, lrong mau, dinh tinh (bao gom tinh chat nh:et),
bao bi, moi tnrcmg khong khi (thanh phan tinh cht, toc do
dong, ap suat), chiéu va téc do thay ddi nhiét dg, do nhay
cua may do va may ghi.

Ap dung

Khao sat cac hién tuwong chuyén pha

Xac dinh bién thién nhiét dg, nhiét dung va enthalpy cua
cac qua trinh chuyén pha xay ra vi mot chét theo sy bién

d6i cua nhiét 46 nhu sau:
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Ehuyéinﬂairgn - rin ! bién dbi thi hinh - da hinh
| tao thanh thuy tinh

loal dung moi

blen déi vo dlnh hmh ket tinh |
Chuyén pha rén -long | néng E:Ei_y_ ) - IJ
Chuyén pha rin - khi ___‘ thanghoa |
Chuyén pha long - rin | dong dic !

| _|Kértiohli

Chuyén pha long - khi | bay hoi B

Bién déi thanh phan héa hoc

Do nhiét lugng hodc nhiét d ciia phan (mg trong cic diéu
kién thuc nghiém nhét dinh, tir d6 xdc dinh dong hoc cua
phan img phén hily hodic qua trinh loai dung méi.

Ap dung déi voi biéu do pha

Thiét lap bidu dd pha dbi véi mot hdn hop rin. Viéc thiét
lap nay c6 thé 12 mét budce quan trong trong tién trinh cong
thirc héa so bd va tdi uu héa qua trinh ddng khé.

Xdc dinh dg tinh khiét

Viéc do nhiét ndng chay va diém chay bang DSC cho phép
xac dinh ham lugng tap chét cia mét chat chi bﬁng mot
biéu dd nhiét don 1¢, v&i mét vai miligam mau va khéng
cén thiét phai Iap lai phép do chinh xé4c ciia nhiét do thuc.
Theo ly thuyét, diém chay ciia mét chét tinh khiét, két tinh
hoan toan ¢ ap suét hing dinh c6 nhiét néng chay dic tnmg
AHf dao dong trong mdt khoang rit hep, fuong img voi
diém chay Tp. Sy dan rong khoang nay 1a mot diu lneu kha
nhay v& sur c6 mit cia cac tap chét. Do d6, cac mu cua
cung mot cht, véi lugng tap chét thay déi vai phan nghin,
cho nhimg biéu dd nhiét khac nhau r6 rét (Hinh 6.12.2).

e > Nhiét o

AH

99,10 % .
—_— s
{

Thu nhiét

9950% N\
—

99,80 %

Hinh 6.12.2 - Biéu @6 nhiét biéu thi mirc d¢ tinh khiét
Viée xac dinh mirc d¢ tinh }chiét mol bi‘mg DSC dya trén
viéc sir dung phép tinh gan ding dang tich phan cua
phuong trinh Van’tHoff 4p dyung cho nong d¢ (khong phai
hoat d9) trong h¢ 2 thanh phan:

[In(l-x)=-x,vaT x T0=T§]
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rr= Tn-%?'—"“"z (D
Trong do:
x; la phén eo mol cua tap chit, nghia la s6 mol tap chdt chia
cho tém. s6 mol trong phn long & nhigt d§ T (kenvin);
T, 1a diém chdy cta chét tinh khiét hoa ho(. don vj kenvin,
AH, 1a nhi¢t néng chay mol cia chét khao sat, don Vi
Jun-mol™;
R 13 hiing s0 khi ly tudmg, don vj jun-kenvin'-mol'.
T ddy, vige xdc dinh d¢ tinh khiét bing DSC gidi han
trong vige xdic dinh cic tQp ¢ chét tao thanh hdn hep eutectic
véi thanh phan chinh va biéu thj ra phén s mol it hon 2 %
trong chét cén khao st
Phwong phép nay khdng dp dung d6i véi:
Cac ch:‘;t vG dinh hinh;
Cac chat solvat hoa va da hinh khong bén trong khodng
nhiét d§ khao sat;
Céc tap chat tao thanh céc dung dich rin véi thanh phén chinh;
Céc tap chét khéng tan trong pha long hodc trong qué
trinh tan chay cia thanh phan chinh.
Trong qua trinh 1am néng chit khao sat, tap chét chay hoan
toan @ nhiét d§ eutectic cia hdn hep. Trén nhiét do nay,
pha rin chi chira chét tinh khiét. Khi nhiét d§ ti‘mg dén tir
nhlet d9 eutectic dén diém chay cua chét tinh khiét, phéan
s6 mol cua tap chét trong chét long giam déu dan bai vi
lwong chét tinh khiét chay long ting din. O tit ca moi
nhiét d6 trén diém eutectic:

Trong 46: N
F 1a phan néng chay ctia mau phan tich,
x5 1a phan s6 mol cia tap chat trong mau phan tich
Khi méu chay hoan toan, F =1 va x,= X3,
Phuong trinh (2) két hgp vé1 phuong trinh (1) thu dugc:
xR 1
AH, F

Gia tri nhiét néng chay thu dwgc bing céch Idy tich phn
pic n6ng chay.

Diém chay T, cua cht tinh khiét duoc ngoai suy tir do thi
cua //F theo nhiét d¢ biéu thj bing kenvin. Do déc a cua
dudng cong, thu dugc bing phu’cmg phép tuyén tinh héa

néu can thiét, trong tmg véi X250 xiRT;
AH,

s
x;. Lay gid tri X3 nhdn véi 100 cho ty 1& phén trim (tinh
theo mol) cua tong tap chat eutectic.

T=Tg‘

cho phép tinh dwgc

Kinh hién vi nhigt

Co the quan sat qua trinh chuyén pha bing kinh hién vi
nhit. Phuong phép nay cho phép khao sat miu dudi kinh
hién vi phan cyc theo sy thay déi nhiét d§ dugc chuong
trinh héa.
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Nhitng khio st thu duge dudi kinh hién vi nhiét cho phép
Xl"l.C dinh rd ban chét cua cdc hién tugng duge phat hign
biing phuong phdp nhigt trong lugng va phén tich nhiét
vi sai.

Thiét bj

Thiét bj bao gém kinh hién vi giin véi ngudn séang phan
cye, mot dia ndng, mot thiét bj diéu khién chwong trinh
nhi¢t d§ ldm néng hofic lam lanh, m@t hé lhéng may ghi
nhigt d6 chuyén pha. C6 thé c6 thém méay quay va ghi
video.

6.13 XAC DINH KHOI LUQNG RIENG THO VA
KHOI LUQONG RIENG GO CUA BQT

Khoi lwgng riéng thd

Khéi lugng riéng tho cua bot 1a ty sb gitra khoi lrgng ciia
bt chura bj don nén so véi thé tich ctia né, bao gom ca thé
tich khoang tréng gitta cAc hat bot. Nhu viy khoi lugng
riéng tho phu thudc vao khéi lurgng riéng cua cac hat bot
va sy xdp xép khong gian giira cac hat trong khéi bot. Mic
du don vi khéi hrqmg riéng la kg/m? nhung khéi lugng
neng thé dugc biéu thi la g/ml vi phép do thé tich sir dung
ng dong, ciing c6 thé biéu thi bing don vi g/cm’.

Tinh chét thd cua bt tuy thudc vao qua trinh diéu ché,
xir ly va bao quan bdt. Cac hat bdt co thé bi nén va co
khéi lugng riéng thé dao dong trong mot khoang nhét
dinh, ngoai ra mét su xdo trén nho trong khéi bot cling ¢o
thé lam thay ddi gié tri ndy. Vi vay khéi lugng riéng tho
thuong rit khé xac dinh véi do 13p lai cao va khi bao cao
két qua nhit thiét phai chi rd cach xac dinh.

Khbi lugng riéng tho cia bt c6 thé duge xac dinh bing
cach do thé tich ciia mét khdi lugng bot biét trudc, duge ray
qua riy va chuyén vao mét 6ng dong chia vach (Phuong
phap 1) hodc xac dinh khdi lugng bot da biét thé tich trong
mét cde himg cua thé tich ké (Phuong phap 2) hodc trong
mét cbe do (Phuong phap 3).

Phwong phép 1 va 3 1a hai phuong phap hay dugce ap dung.

Phuong phdp 1: Do thé tich bang éng dong

Bot cin xac dinh khéi lrong riéng thé dugc rdy qua ray
c6 kich thude 16 riy khong nhé hon 1,0 mm. Néu can c¢6
thé 1am v& cac hat bot két dinh mot cach nhe nhang sao
cho khéng anh hudng dén tinh chit vén c6 cua bt. Can
khoang 100 g bot da ray (m) chinh xac t&i 0,1 %, chuyen
bot mét cach nhe nhing, khong duge don nén vao le ong
dong khé, cé chia vach dung tich 250 ml va ¢6 thé doc
chinh xé&c dén 2 ml. Cén than san béng mit bot, khong nén,
doc thé tich biéu kién (¥,) tai vach chia do gin nhat trén
ong dong. Tinh khi lugng riéng tho ra g/ml ap dung cong
thie m/V,. Thong thucmg, khi xéc dinh tinh chat nay can
pha1 lap lai phép do nhiéu lan.

Néu khdi lugng riéng cia bot qua thip holic qua cao, tic la
thé tich do nho hon 150 ml hodc 16n hon 250 ml, thi khong



