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PHU LUC 4

4.1 PHUONG PHAP QUANG PHO HAP THY TU
NGOAI VA KHA KIEN

Phuong phap quang phé hap thu tr ngoai va kha kién con
dugc goi 1a phuong phép quang phé hap thu dign tir, 1a mot

trong cac phuong phéap phén tich dya trén sy hip thy bire
xa dién tur.

Xéac dinh d¢ hip thu

D¢ hép thy A coa mot dung dich 1a logarit thap phén cua
nghich dao dé truyen quang T khi cho 4nh sang don séc di
qua. Né dugc biéu thi bing phuong trinh:

1 I
A=logo— -0
m[T ; ]
Trong do:

114 cudng d9 4nh séng don sic sau khi da truyén qua dung dich;
I, 1a cuwong d§ anh séng don sac toi;
T 14 9 truyén quang.
Ngoai trir sy c6 mat cua cic yéu t6 1y - hoa hoc khac,
do hap thu A ty 1€ voi d6 dai quang trinh d cia 4nh sing
truyén qua dung dich (bé day I6p dung dich) va ndng doc
cia dung dich chit khao sat. Su phu thudc nay dwoc biéu
thi bing phwong trinh:

A=gxcxd

=logo

Trong do:
g la d6 hip thu mol;
d duoc biéu thi bing cm;
¢ biéu thi bing mol/lit.
Do hép thu cia dung dich chit tan & nong d6 1 % (kl/tt)
hay 10 g/l trong mét cde do cé chidu day 1 cm va do & mot
budc song xac dinh l1a d6 hap thy riéng cia chét tan va
duge ky hi¢u la A (1 %, 1 cm). Do hép thu riéng cia chit
tan dugc tinh bing cong thirc:
10x ¢

M

A(1%,1cm) =

Trong do:

M la khm lugng phén tr cua chat thur.

bo hap thu riéng cua mot chit trong mot dung mdi xéc
dinh va do & mét budc song xac dinh 1a mét dic tinh cua
chét dé. Trir nhirng chi dén khac trong chuyén luén riéng,
ngudi ta do do hap thu & d6 dai song quy dinh va sir dung
quang trinh dai | cm & 19 °C dén 21 °C.

Ngoai trir cac chi dn trong chuyén luén neng, cac phép
do dugc tién hanh so sanh véi dung moi hodic véi hon ho'p
dung mdi da dung dé chudn bj mau thir. D) hip thy ctia
dung méi hoic hdn hop dung moi do dbi chiéu voi khong
khi khong duogc vugt qua 0,4 va tdt nhét la dudi 0, 2. Khi
vé phd hap thu, dat @ hép thu hodc ham s6 ctia do hip thy
trén truc tung va dat dg dai song hodc ham sd cua do dai
song trén truc hoanh.
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Khi mdt chuyén ludn neng dua ra mot tri s6 neng 1é cho
vj tri clia mqt cyc dai, diéu nay dugc hiéu 1a trj s khao sat
dugc co thé léch khong qué + 2 nm.

Thiét bi ,

May quang phé thich horp dung cho viéc do pho vung tr
ngoai va kha kién bao gom mot hé théng quang hoc c6 kha
ndng cung cip 4nh sang don sic trong dai tir 200 nm dén
800 nm va mot thiét bi phit hop dé do do hép thy. Hai cong
do dung cho dung dich thir va dung dich ddi chiéu can phai
¢6 dic tinh quang hoc nhu nhau. Khi do trén may tu ghi
hai chum tia, c6c dung dung dich dbi chiéu dugc dit & bén
c6 chiim tia déi chiéu di qua.

Kiém tra d9 dai séng

Kiém tra thang do dai song bang cach sir dung cuc dai

hip thu ciia dung dich holmi perclorat. Vach phd cia dén

ngudn hydro hodic dén deuterium va cac vach phé cua dén

hoi thily ngén duoc chi ra ¢ dudi day:

Gidi han sai 1éch cho phép [ £ 1 nm & vung tir ngoai va

+ 3 nm & viing kha kién.

241,15 nm (Ho) 404,66 nm (Hg)
253,70 nm (Hg) 435,83 nm (Hg)
287,15 nm (Ho) 486,00 nm (Dp)
302,25 nm (Hg) 486,10 nm (HP)
313,16 nm (Hg) 536,30 nm (Ho)
334,15 nm (Hg) 546,07 nm (Hg)
361,50 nm (Ho) 576,96 nm (Hg)
365,48 nm (Hg) 579,07 nm (Hg)

Kiém tra d¢ hip thu

Kiém tra d6 hép thu ctia dung dich kali dicromat & cac do
dai séng chi ra & Bang 4.1. Trong bang mdi dd dai séng c6
mot gia tri chinh xac ciia d6 hip thu rieng A(1%,1cm)va
cac glO‘l han cho phep Dung sai d¢ hép thu 1a 0,01.

Pé kiém tra do hdp thu & budc soéng 235 nm, 257 nm,

313 nm va 350 nm, dung mdt dung dich kali dicromat
duoc chuin bi theo cach sau: Hoa tan 57,0 mg dén 63,0 mg
kali dicromat da duoc siy & 130 °C dén khéi lrgng khong
dbi trong mot lwong dung dich acid sulfuric 0,005 M dé
tao thanh vira da 1000 ml dung dich. D& kiém tra do hip
thu & budce song 430 nm, hoa tan 57,0 mg dén 63,0 mg
kali dicromat da dugc siy & 130 °C dén khdi lugng khong
dbi trong mét lugng dung dich acid sulfuric 0,005 M dé tao
thanh vira di 100 ml dung dich.

Bang 4. 1

| P dai song A Gidihan
(nm) (1 %, 1 cm) i cho phép
235 124,5 12291262
257 144,5 | 142,8- 1462

313 48,6 | 47,0-503
350 107,3 | 105,6-109,0

430 159 15,7 - 16,1
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Gidi han dnh sang lac

Anh sang lac co thé dugc phat hién & d¢ dai song da cho
bang kinh loc thich hop, hodc dung dich hoa chét thich
hop, vi du do hap thu cta dung dich kali clorid 1,2 % (TT)
trong mot coc do c6 quang trinh dai 1 cm phai ting rd rét
giira bude séng 220 nm va budc song 200 nm va phal lém
hon 2,0 & do dai song 198 nm khi so sanh véi nudce cat.

D¢ phan giai (cho phan tich dinh tinh)

Khi c¢6 quy dinh trong chuyén luan, tién hanh kiém tra do
phan giai cia mdy nhu sau: Ghi phé cua dung dich to!uer.r
0,02 % (!r/n') trong hexan (TT). Gia tri t6i thiéu cua ty sb
gitra do hap thu & cuc dai 269 nm va do hap thu & cuc tiéu
266 nm duoc quy dinh trong chuyén luén riéng.

Do rong khe pho (cho phan tich dinh luong)

Pé tranh sai s gdy ra boi do rong khe pho, khi sir dung
mot may co do rong khe pho thay dbi o do dai song da
chon thi d6 rong khe ph6 phai nho so vai nira o rong cia
bang hép thu. Nlumg do rong nay phai di 1én dé thu duoc
gié tri cao cia cudng do anh sang tdi Iy va viéc thu hep do
rong khe phd sau dé phai khong 1am cho do hap thu doc
duoc tang [én.

Céc do (cong do)

Dung sai vé d6 dai quang trinh cua coe dola+ 0 ,005 cm.
Khi di duogc nap déy ciing mot duncr méi, cac coc do co ¥
dinh sir dung dé chira dung dich mau thir va dé chira dung
dich mu tring phai ¢6 do truyén quang nhur nphau. Néu
tiéu chuin nay khéng dugc dép (g thi cén c6 su hiéu
chinh thich hgp.

Cic cbe do can duge lam sach va thao tac than trong.

Phwong phap pho dao ham

Phuong phap pho dao ham 1a su chuyén dang cta pho hép
thu sang pho dao ham bac mot, bac hai hodc bac cao hon.
Phé dao ham bac mdt 1a dd thi cia gradient duong cong
hip thu (tbc d6 cia sur thay ddi do hap thu theo d¢ dai song,
dA/d}) theo do dai song. Phé dao ham bac hai 12 d thi cta
do cong cua phd hap thu (d?A/dA?) theo dd dai song. Néu
do hap thu tuan theo dinh luat Lambert-Beer, dao ham bac
hai tai bat ky do dai song A nao ciing lién quan t¢i nong do
boi phuong trinh sau:

d’A
2

d?A(1%,1cm)
= xcxd
42

Trong dé:

A 12 d6 hép thu & budc song;

A(1%, 1 cm)ladd hép thu riéng & budc song A;

¢ la nong d¢ cuia chat hap thu biéu thi duéi dang % (kl/tt);
d 1a bé day cua 16p chét hép thu tinh bing cm.

Thiét bj
La mét may quang pho dap ung cac yéu cAu vé kiém tra d6
dai song, kiém tra do hip thu da néi & trén va dugc ghép
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nbi thém mot md - dun vi phan tré - tu cho tin hiéu tuong
tu, hodic mot vi phan ké k¥ thuat s6, hodc mot thiét bi khac
thich hop, tao ra dwge phd dao ham bac hai. May dugc st
dung theo sy hudng din cta hing san XUAL.

Mot vai phuong phap tao phé dao ham béc hai dua dén
sur troi song so vai vi tri ciia d6 dai séng & phd bac khong,
diéu nay can duge tinh dén khi cin thiét. Trir khi c6 nhitng
chi dén khéc trong chuyén lun riéng, do rong khe phé cia
may ph'éi duoc diéu chinh nhu chi dan trong muc do rong
khe pho & trén.

Cac cong do phai dap (rng cac yéu cAu quy dinh trong muc
Cong do.

Nhiét do cua tit ca cac dung dich dung trong phép thir
khong dugc khac nhau qua 0,5 °C.

P9 phan gidi

Khi dugc quy dinh trong chuyén lun riéng, ta ghi phd
dao ham béc hai cua dung dich toluen 0,020 % (ft/tt) trong
methanol (TT) trong dai d§ dai song tir 255 nm dén 275 nm,
diing methanol (TT) trong cong doi chiéu. Phd phai thiy ro
mdt cuc tri &m nho & giira hai cuc tri &m Ion trong khoang
261 nm va 268 nm nhu Hinh 4.1.

Trir khi ¢6 chi din khéc trong chuyén ludn riéng, ty 18 A/B
(xem Hinh 4.1) khong dugc nho hon 0,2.
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