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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.
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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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Chudn b dung mol: Thanh phin v ty 1§ cde dung moi
duge quy dinh trong chc chuyén lufn, Vige [l’f)l]'t‘flc thanh
phéin dugc tién hanh trong binh gan, sau khi lic déu, dé
yén. Néu co tach 16p thi gan l!ly IGp pha thin nudce, thudng
4 16p dudi, Jam dung moi pha tinh dt bao hoa gilly shc
ky sau khi da chim céc chit phin tich, con 1ap trén ding
lam dung mdi pha ddng. Néu dung moi khong tach 16p thi
ding chinh dung méi d6 aé bio hoa gidy sac ky.

Chudn bi gidy: Gidy shc ky 14 logi gify djc biét danh riéng
cho shic ky, c6 bé day thich hgp. Tiy theo kich thudc cia
binh va 86 lugng céc vét cAn chdm ma cét nhimg kh gidy
hinh chir nht thich hgp, chidu dai doc theo thé gidy, Chiéu
rong phai nho hon chi¢u dai cia mang dung mdi nhung
khong duge nho hon 2,5 cm. BE dai phai tinh sao cho
khi treo gidy vao binh khéng duge dé ddu dudi cham vao
méng dung mdi trong khi bdo hoa dung mdi. Truimg hgp
binh sic ky c6 hinh chudng Gp thi gidy phai cujn tron va
¢b djnh bing moc thay tinh hofic khdu bing chi. Puing
kinh cta cudn gidy phai nho hon dudmg kinh cia dfa d
gifiy nhiim tranh gidy cham vao thanh dfa.

Cham sdc ky: Ké m{t dudng chi manh song song vai mép
gidy (duong vach dé chdm siic ky) theo chiéu rng va cich
mép gidly 3 cm déi voi shc ky di 1én dé sao cho chc vét
chim khéng bi ngdp vio dung moi, 6 cm dbi voi sic ky
di xudng dé vach chdm khdng tring véi diia thiy tinh d&
gihy ma thip hon 2 cm khi 3t gidy treo vao méang & phin
trén caa binh.

Dung micropipet chia d9 t6i 0,001 ml dén 0,002 ml hosc
mao quin ¢6 dung tich x4c dinh (2 pl; 5 pl; 10 pl) dé chdm
céic dung dich chAt cén séc ky thanh vét 6 duong kinh khong
qué 8 mm. Mubn giir dudng kinh ciia vét cham nho, phai
chAm nhanh nhiéu lan, doi giot truéc khé méi chéim tiép.
Lugng chdm va ndng 49 dung dich chét thir dugc quy dinh
trong chuyén luén,

Khi chim nhiéu vét trén mot dai gidy thi vét chim ng phai
chch vét chdm kia it nhét 1a 30 mm.

Trién khai séc ky

Phuong phdp sdc kp di lén: Rot dung mdi Jam pha dong vao
méng dung mdi dé dugc mot 16p dung mdi cao 2,5 cm, va
trong truémg hgp pha tinh dugc chi dinh (la phén tich 16p
phia dudi khi tron hdn hgp dung moi) thi rét pha tinh vao
khe gitra mang dung méi va thanh binh sic ky. Déy kin nép
binh, dé yén trong 24 h & nhiét d§ 20 °C dén 25 °C va duy
tri & nhiét 46 nay trong qué trinh tiép theo. Sau d6 treo gidy
A4 chudn bj vao binh, ddy nip, dé yén tiép 90 min. Tiép theo
diing tay vin & ngoai binh dé ha t& gidy séc ky vao méng
dung méi sao cho vach chiam khéng ngép vao dung moi.
Trién khai sic ky dén mot théi gian hoac mot khoang cach
quy dinh trong chuyén ludn. Liy gidy ra, danh ddu ngay
gi6i tuyén dung moi va dé kho ngoai khong khi hofic lam
khé bing khong khi nong ciia may quat sdy. Phai chd y
tranh 4nh sang trong subt qua trinh trién khai, LAm hién
vét bang cach phun thudc thir mau thich hgp, hoic soi dudi
dén tr ngoai theo quy dinh cta chuyén luén. Tinh gia trj R,
va dénh gia két qua.
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l’htm{rg phip sdc ky di xubng: Cling tién hanh tuong ty
nhu shc kg di 1én, chi khic che diém sau day:

RO dung moi 1am pha tinh vao day binh, tao mit 16p cao
khoang 2 cm; a4t gihy vao mang dung mdi & phin trén
binh, diing mot daa thay tinh dé chén giby, ghc dbu giy
treo qua diia thay tinh dé khong cho gidy cham vao mcp
mang va cham vio thanh binh, Sau thoi gian dé bio hoa
binh va gidy theo quy dinh nhu trén, rot pha dong vio
méang dung dung mdi & phia trén, Thudng sac ky di xur‘)l]g
duge 4p dyng cho che hdn hgp kho tach va phai chay sic
kg lién tyc nén phai tinh két qua theo R,.

5.2 PHUONG PHAP SAC KY KHI

Séc ky khi 1a mjt phuong phép tich dya trén sy phn b
khéc nhau ciia chc chit gitra hai pha khong tron 1An vao
nhau, trong d6 pha dong la chat khi (khi mang) di qua
pha tinh chira trong cdt. Séc ky khi duge p dyng dé tich
nhitng chét hodic dén xudt cua ching ma c6 thé héa hoi &
nhiét 46 phén tich. Phuong phap sac k¢ khi dya trén co
ché hiip phy, phan bd hoic loai theo kich thuée (dung ray
phéan tir).

Thiét b ‘

Thiét bj gbm ngudn cung cap khi, bd phan tiém mau, cit
séc ky chira trong budng 6n nhiét, h¢ thong phat hi¢n va
ghi sdc 4. Khi mang di qua ct vai tbe 4 va ap sudt co
kiém so4t va di qua detector. Nhi¢t d§ cua ct hodc duge
giir & mot gi tri khong déi hoc thay doi theo mot chuong
trinh quy dinh trong chuyén luén riéng. _

Sur dac this vé thiét ké ciia may shc ky khi c6 thé yéu cau
phéi thay ddi diéu kién sdc ky da ghi trong chuyén lugn
riéng, Trong nhimg trudmg hgp c6 thay doi nhu the, phai
cho nhimg két qua tuong ty. Néu cdn, diéu chinh toc dg
dong khi mang dé cai thién chét lugng sic ky d6 hogc dé
thay ddi thoi gian luu cia cac pic quan tam.

B{ phin tiém miu

Tiém mdu trye tiép: La kiéu tiém mau thuong ding trir
khi ¢6 chi din khac. C6 thé tiém mAu tryc tiép vao dau cjt
bing bom tiém (syringe) hodc ding van tiém mau holic
dua vao budng hoa hoi c6 thé cé gin thém bj chia dong,
Tiém pha hoi: C6 thé thyc hién bang hé théng tiém mau
head-space tinh hay dong.

H¢ thong tiém mau head-space dpng (ky thuat bay va lam
sach): Bao gom thiét bj nhing chim vao dung dich cho cic
chét bay hoi bim vao cot hap phu & nhiét do thép. Céc chat
lwu giir duge giai hip phu vao pha déng bing cich lam
nong nhanh cét hap phy.

H¢ thong tiém méu head-space tinh: Bao gbm budng on
nhi¢t mau c6 kiém sodt nhiét d§ trong d6 dat lo dyng méu
chira miu ran hodc long trong théi gian ¢ dinh dé cho céc
thanh phdn bay hoi dat dugc trang thai can bing giira pha
hoi va pha long hodc ran. Sau khi dat dugc trang théi cén
bang, mét lugng miu khi xac dinh truéc duge dua vao
may sédc ky khi.



