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9.1 ONG NGHIEM DUNG TRONG CAC PHEP THU'

SO SANH

Ong Nessler _

Khi cac phép thir yéu cdu sir dung ng Nessler thi céc dng
Nessler dugce sir dung phai dat cdc yéu cAu sau:

Ong Nessler phai dat cac yéu cu vé tiéu chuin cta éng
Nessler do nha san xudt da ra. Ong dugc 1am tir thiy tinh
trung tinh trong sudt va cé thé tich danh dinh 50 ml. Chiéu
cao cua 6ng khodng 15 cm, chiéu cao do bén ngoai éng tir
day dén vach 50 ml 1a 11,0 em dén 12,4 cm, d¢ day cua
thanh éng tir 1,0 mm dén 1,5 mm, d6 day cua day éng tir
1.0 mm dén 3,0 mm. Chiéu cao do bén ngoai ong tir day
dén vach 50 ml di véi cac dng dung trong mét phép thir
khong dugce sai khac qua 1 mm.

Ong nghi¢m dung cho cdc phép thir so sénh

Néu khong ¢6 chi déin gi khac, cdc 0 dng nghiém dung trong
céic phép thr so sanh la nhimg dng thich hop duoe lam
biing thiy lmh khéng mau, cé duwong kinh trong dong nhit.
Ddy trong sudt va phang. Khi quan sat, nhin ¢gt chat long
theo tryc Lhang, dung tir trén xudng trén nén tring hodc nén
den (néu cén thiét) dudi anh sing khuyéch tin ban ngay.
Thudng dung nhimg 6 dng ¢ duong kinh trong 16 mm. C6
thé dung nhirmng 6ng dudng kinh I6n hon nhung thé tich
chit 1ong dem thir phii ting Ién sao cho chiéu cao ctia 16p
chat long khong lhap hon chiéu cao cua lop chat long khi
thir bang nhirng dng c6 duong kinh trong bing 16 mm.

9.2 XAC PJNH PQ TRONG CUA DUNG DICH

Hién tugng dyc 1a hiéu img khi dnh sdng bi hﬁp thu hay tan
xa boi nhimg tiéu phan siéu nho ¢6 mat trong dung dich
hay do mft d§ quang khong ddng nhat. Dung dich trong
khi khong chira céc tiéu phén hay c6 su dong nhit vé mat
d$ quang hoc.

Mt chat long duge coi la trong khi c6 d§ trong tuong
duong d9 trong cla nude cit hay dung méi sir dung, hodic
d$ dyc cua né khong duc hon hdn dich dbi chiéu I (xem
Bing 9.2.1) khi quan sét trong diéu kién mo ta trong phu
luc nay.

Trong cdc chuyén lun riéng, yéu ciu vé do trong dugc thé
hi¢n biing céch so sanh véi cac hdn dich dbi chléu (xem
Bang 9.2.1) theo phuong phép so 6 duc bing mét thuong.
Tuy nhién, c6 lhf dﬁn céc phuong phép dung cy dé xdc
dinh mure 4§ dat yéu cau cua chuyén lugn voi cac thiét b|
dugc danh gia phi hgp va duge higu chuén bang cic hdn
dich dbi chiéu tir | dén 1V va nudc cht hofdic dung mdi (sur
dung gid trj d§ dyc trong Bang 9.2.2).
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PHUONG PHAP SO PO BUC BANG MAT THUGNG

Viéc so séanh dugc tién hanh trong cac ong nghiém gmng
nhau, bing thiy tinh trung tinh, trong suét, khong mau,
day bﬁng, ¢6 duong kinh trong tir 15 mm dén 25 mm, sip
dung hén dich déi chiéu méai pha nhu mé ta. Chiéu cao cua
16p dung dich thir va cia hdn dich déi chiéu phai glong
nhau (khoang 40 mm). Hon dich d01 chiéu sau khi pha
5 min duqc so sanh vGi dung dlch can thir bing céch nhin
tir trén xuong chét long trong cac 0 ong nghiém trén nén den
dudi anh sang ban ngay khuéch tan.

Phuong phép phu hop khi nguén anh sang khuéch tan dam
bao phén biét dé dang hén dich déi chiéu I véi nuéc cét va
véi hén dich déi chiéu I1.

PHUONG PHAP PO DO BPUC BANG THIET BJ

Phuong phéap do d6 duc bang thiét bi (phuong phdp dung
cu) c6 tinh chét phan biét t6t hon phuong phap so bang mit
thudng do khong phy thuge vao thi lue cua nguoi quan sét.
Két qua do biéu thj bang s0 thuan loi cho viéc kiém sodt
quy trinh va theo ddi chét luong, dac biét 1a theo ddi d§ 6n
dinh. Vi du, tir cac dir liéu vé d6 6n dinh truéce d6 c6 thé
ngoai suy dé xac dinh liéu mét 16 ché phim c6 khong dat
gi6i han cho phép khi thudc con trong han dung khong.

Phwrong phéap do dé duc truyén qua va d) duc tan xa
Khi quan sat mot hén dich & géc phu hop $0 vOi huéng
clia 4nh sang téi, thay hién tugng duc do céc tiéu phén treo
lo lirmg lam tan xa anh sang (hiéu ing Tyndall). Mot phin
chum sang chiéu vao chat long duc s& duge truyen qua,
mot phin dugc hdp thy, phan con lai bi céc tidu phéan nim
10 I\.rng lam tan xa. D tan xa anh sang dugc xac dmh gian
tiép bang do phan anh sang truyén qua (d6 duc truyén qua)
hodic xéc dinh trye tiép bang do phan anh sang tan xa (d6
duc tan xa). Bo duc truyen qua va d§ duc tan xa cho gia tri
dang tin cdy hon ¢ vung dé duc th'flp, tai day c6 quan hé
tuyén tinh giira d0 duc va tin hiéu detector. Khi d duc ting
Ién, khong phai tat ca tiéu phan déu tiép xtic v&i anh sang
161 va birc xa tan xa hoiic truyén qua cua cac tiéu phan khac
bi can trd trén dudmg tdi detector.

pé phén tich dinh lugng can xdy dung dudng chuén. Danh
gid 46 tuyén tinh cin dua trén t6i thiéu 4 mirc ndng d¢. Cac
hdn dich déi chiéu cin c6 46 duc du 6n dinh va duge chuan
bi trong diéu kién xac dinh rd.

Phuong phap do ty dm

Céc chét long c6 mau can phai ap dung do bang thiét bi &
ché d6 do ty d6i do mau gay anh huong 4m, 1am suy gidm
cd 4nh sang t&i va anh sang tan xa, lam giam gia trj d§
duc. Higu (mg nay rit I6n ngay ca véi mau c6 mau nhat,
nén khong thé ding dugce thiét bi do d9 duc tan xa thong
thudng.

Khi do d6 duc truyén qua hay d¢ duc tan xa ¢ ché do do ty
dbi, ty s6 gitra do dyc truyén qua va d¢ dyc tan xa ¢ goc 90°
dugc xac dinh. Qué trinh nay gitp bu trir phdn dnh sang bj
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giam do anh hudng mau cia mau. Thiét bj vdi ché do do
ty doi str dung ngudn sang 1a dén wolfram tai budc séng
550 nm, nhiét 49 day téc 2700K hodc ngudn sang thich hgp
khic. Pén hai cyc silicon va by nhian quang lhuﬂmg dugc
dung lam detector ghi nhan thay déi mirc truyen qua hay
tan xa cua anh sang do mau gay ra. Detector so cap do anh
sdng tan xa tai goc 90° + 2,5°. Céac detector khac do phén
anh sang tan xa nguoc va xudi (anh sang phan xa) cling nhu
phin anh séng truyén qua. Két qua thu duqc bang ty sb gilra
cudng dé anh sang tan xa & goc 90° vé tong cuong d6 cua
anh sang tan xa xudi va anh sang truyen qua.

Cac thiét bj do duqc hiéu chuén bang céc mau chuén c6 do
duc da biét va co thé do do duc tu dong

Két qua do duge hlen thi hodic cung cap tryc tiép tir thiét bi
va so sanh véi yéu cau trong chuyen ludn riéng.

Anh hudéng cia mau sic mau c6 thé duoc loai bd bing
cach sir dung thiét bi véi ngudn sang 1a dén diod phat xa
héng ngoai (IR LED) ¢6 cuc dai phat xa tai 860 nm, d§
rong dai 60 nm.

Yéu clu ciia thiét bi
Thiét bi dép tmg cac yéu cau k¥ thuét dudi day va duge
kiém tra bang cac hén dich ddi chiéu phi hop c6 thé duoc
str dung thay phuong phéap do d¢ duc bang mat thu’cmg dé
danh gid mirc 46 phu hop véi yéu cdu cia tiéu chuin.
Pon vi do: NTU (don vi dé duc tan xa). NTU dya trén
dé duc ciia mot chuin so cép formazin. FTU (don vi dd
duc truyén qua formazin) hay FNU (don vi d§ duc tan xa
formazin) ciing dwoc st dung, va tuong duong véi NTU
& vung do duc thép (khoéng qua 40 NTU). Cac loai don vi
nay duoc sir dung trong ca 3 phuong phap dung cu (do do
duc tan xa, do do¢ duc truyén qua va do ty dbi).
Khoang do: 0,01 - 1100 NTU.
D6 phan giai: 0,01 NTU trong khoang tir 0 - 9,99 NTU;
0,1 NTU trong khoang tir 10 - 99,9 NTU; va 1 NTU
trong khoang > 100 NTU.
D6 chinh xac: + (10 % gia tri doc + 0,01 NTU) trong
khoang tir 0 - 20 NTU; = 7,5 % trong khoang tir 20 -
1100 NTU.
D6 1ap lai: + 0,05 NTU trong khoang tor 0 - 20 NTU;
+ 2 % trong khoang tir 20 - 1100 NTU.
C6 thé sir dung thiét bi c6 khoang do hodc d0 phan giai, do
chinh xac va d¢ lap lai khac so voi yéu cdu & trén nhung
cin thidm dinh ddy du va c6 tinh nang phu hop véi muc
dich sir dung.

Kiém tra hi¢u niing ciia thiét bj

Hiéu chuén mdy: Thyc hi¢n voi t6i thiéu bon hén dich
formazin i chiéu bao phu toan by khoang can do. Co thé
sir dung hon dich dbi chiéu dudi day hoic cac chuan khac
di duge chuin hoa theo hén dich déi chiéu so cap.

Anh séng lac: < 0,15 NTU trong khoang tir 0 - 10 NTU;
< 0,5 NTU trong khoang tir 10 - 1100 NTU.

Anh sang lac la anh séng tGi detector ma nguon goc khong
phai boi sur tan xa tir mau.
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Anh séng lac luén gy sai sd duong va anh hudng ro rét tan
két qua do & khoang do duc thip. Ngudn 4nh sang lac c6
thé do céc do bi xude, 16i; do phan xa bén trong h¢ quang;

do tap nhiém vio h¢ quang hoc hodc vao buong chtra miu
nhu bui hay nhiu dién. Thiét ké cua thiét bj ciing anh
hudng dén 4nh sang lac.

Anh hudng cia 4nh sang lac tro thanh khéng dang ké ¢
phuong phép do ty doi.

Po d6 duc cua mAu chudn va mau thir trong cing diéu kién
nhiét g, t6t nhét tir 20 °C dén 25 °C.

CAC HON DICH POI CHIEU
Formazin cé mot sé dic tinh mong mudn dé lam chat
chuan cho phép do d¢ duc. Formazin dugc tao thanh tir
phan (ng gilta hexamethylentetramin va hydrazin sulfat,
c6 thé duge pha ché én dinh, lap lai tir cac nguyén liéu dat
yéu cau c6 ham lrgng xéc dinh.
Formazin cé céc tinh chét vat Iy Iy tuéng cliia mot chat
chuan cho phép do tan xa anh sang. Formazin polymer
gdm cac mach co6 chiéu dai khac nhau, gap theo cac cau
hinh ngdu nhién. Tinh chét nay tao ra sy da dang vé hinh
dang va kich thuéc cac tiéu phéan, cho phép phan tich nhiéu
murc kich thude va hinh dang tiéu phan khac nhau c6 mat
trong cac mau thuc.
San pham hén dich formazin n dinh, sin c6 trén thi
trudng c6 thé sir dung dé pha cac chuin duc loang, bén
dugce sir dung sau khi so sanh vdi cac hdn dich déi chiéu
dwoc chuan bi nhu mé ta dudi day.
Tét ca cac bude chudn bi cac hdn dich dbi chiéu dwoc thuc
hién ¢25 *C£3 °C.
Dung dich hydrazin sulfat: Hoa tan 1,0 g hydrazin sulfat
(TT) trong nwdrc, pha lodng véi nieée thanh 100,0 ml va dé
yén trong thai gian 4 h dén 6 h.
Hén dich duc goc (hén dich formazin): Trong mot
binh thiy tinh nit mai dung tich 100 ml, hoa tan 2,5 g
hexamethylentetramin (TT) trong 25,0 ml nwéc. Thém
25,0 ml dung dich hydrazin sulfat. Lic k§ v dé yén trong
24 h. Néu duoc bao quan trong lo thuy tinh tot (khong c6
khiém khuyét & bé mat) thi hdn dich duc goc bén vimg
trong vong 2 thang. Han dich ndy phai khéng dugc bam
dinh vao thiy tinh va phai duge lic k¥ trude khi dung.
Chudn duc: Pha lodng 15,0 ml hdn dich dyc goc thanh
1000,0 ml véi nueée. Chuan dyc duge chudn bj ngay trude
khi diing va c6 thé bao quan t6i da trong vong 24 h.
Hén dich déi chiéu: Cac hdn dich ddi chiéu tir [ t6i [V
dugc chuan bi nhu chi din trong Bang 9.2.1. Mdi hén dich
phai dugce tron ky va lic trude khi sir dung.
Bdng 9.2.1 - Cac hdn dich ddi chiéu
I 11 111 v

Chuan dyc (ml) 5,0 10,0 30,0 50,0
95,0 90,0 70,0 50,0
Khi do d¢ duc cua cic hdn dich ddi chiéu tir I dén IV bing
ché g do ty ddi, két qua do thé hién mdi trong quan tuyén
tinh giira néng do hon dich va gia trjy NTU do dugc.

[ Nudc (ml)
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Bang 9.2.2 - Gia trj d¢ duc (NTU)

Hén dich Gi# trj d§ duc (NTU) \

Hén dich ddi chiéu I 3 '

| H&n dich déi chiéu Il 6 |

Hén dich déi chiéu 111 18 ‘
Hén dich dbi chiéu 1V 30

Chuan duc 60 |

Hén dich dyc gbc 4000 |

9.3 XAC PINH MAU SAC CUA DUNG DICH

Mot dung dich dugce coi la khong mau néu n6 giéng nhu
nude cit hay dung méi ding dé pha dung dich do, hodc c6
mau khéng dam hon dung dich mau di chiéu N,.

Bio cio két qua can ghi rd phuong phép sir dung (phuong
phép 1, phwong phap 2 hay phuong phap 3).

CACPHUONG PHAPSOMAUBANG MATTHUGNG

Viée xac dinh mau sic cua dung dich trong pham vi néu -
vang - do duoc tién hanh theo mét trong hai phwong phap
dudi day, tiry theo chi dan trong chuyén lun.

Phuong phép 1

Dung nhimg 6ng thiy tinh trung tinh, khong mau, trong
subt va giéng hét nhau, c6 duong kinh ngoai 12 mm dé
so sanh 2,0 ml dung dich thir véi 2,0 ml mede, hoac dung
mbi, hoic dung dich mau déi chiéu (Bang 9.3.2a t6i Bang
9.3.2¢) theo chi dan trong chuyén ludn. Quan sat mau cua
dung dich theo chiéu ngang ong nghiém, dudi anh sang
ban ngay khuéch tén, trén nén tring.

Phuong phap 2

Dung nhimg ong thuy tinh trung tinh, day bing, khong
mau, trong sudt, giong hét nhau va c6 dudng kinh trong
tir 15 mm dén 25 mm dé so sanh 16p dung dich thtr véi
nudc, hodc dung méi, hoac dung dich mau déi chiéu (Bang
9.3.2a t6i Bang 9.3.2¢) theo chi din trong chuyén luan, bé
day ctia I6p chét Iong 1a 40 mm. Quan sit mau cia dung
dich doc theo truc 6ng, dudi anh sang ban ngay khuéch tan
trén nén trang.

Pha ché cic dung dich gbc

Dung mdéi A: 25 ml acid hydrocloric (TT) hoa tan trong
975 ml nuoc.

Dung dich gbc mau vang: Hoa tan 46 g sdt (Ill) clorid
(TT) trong khoang 900 ml dung mdi A, thém dung mdi
A vira dii thanh 1000,0 ml. Chuan db rdi diéu chinh bang
dung méi A dé c6 dung dich chira 45,0 mg FeCl;.6H,0
trong 1 ml. Bao quan trénh dnh sing.

Chuén d§: Cho vao mét binh nén dung tich 250 ml 6 nit
mai 10,0 ml dung dich gc mau vang, 15 ml nwde, 5 ml
acid hydroclanc (TT) va 4 g kah iodid (TT). Pay nut, lic
déu rdi dé yen 15 min & chd t6i. Thém vao binh 100 ml
nwéc va chuan d§ iod giai phong bing dung dich natri
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thiosulfat 0,1 N (CD), chi th; 1a 0,5 ml dung dich hé tinh
bét (TT) cho vao lic gan cudi chuin do.

| ml dung djch natri thiosulfat 0,1 N (CD) tuong duong
voi 27,03 mg FeCl,.6H,0.

Dung dich géc mau dé: Hoa tan 60 g cobalt (11) clorid
(TT) trong khoang 900 ml dung méi A, thém dung méi
A vira du thanh 1000,0 ml. Chudn do rdi diéu chinh bﬁng
dung modi A dé c6 dung dich chira 59,5 mg CoCl,.6H,0
trong 1 ml.

Chuén dd: Cho vao mét binh nén dung tich 250 ml ¢é
nit mai 5,0 ml dung dich gbc mau do, 5 ml dung dich
hydrogen peroxyd 10 tt (TT) va 10 ml dung dich natri
hydroxyd 30 % (TT). Dun s6i nhe trong 10 min, dé ngudi
r6i thém 60 ml dung dich acid sulfuric 1 M (TT) va 2 g
kali iodid (TT). Béy binh va lic nhe cho tan tia, chudn d¢
iod giai phdng bang dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CP),
chi thi 1a 0,5 ml dung dich hé tinh bét (TT) cho vao lic
gan f:uéi ch}lén d6. Dung dich chuyén thanh mau hdng khi
chuan d¢ dén diém tuong duong.

| ml dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CD) tuong duong
vai 23,79 mg CoCl,.6H,0.

Dung dich gbc mau xanh: Hoa tan 63 g dong (1) sulfat
(TT) trong khoang 900 ml dung méi A, thém dung méi A
vira di thanh 1000,0 ml. Chudn d6 rdi diéu chinh bing
dung méi A dé c6 dung dich chira 62,4 mg CuSO,.5H,0
trong 1 ml.

Chudn d6: Cho vao mét binh nén dung tich 250 ml ¢o
nat mai 10,0 ml dung dich gbc mau xanh, 50 ml nuée,
12 ml dung dich acid acetic 2 M (TT) va 3 g kali iodid (TT).
Chuan d6 iod giai phong bing dung dich natri thiosulfat
0,1N(CD) dén khi c6 mau ndu nhat, chi thi 12 0,5 ml dung
dich hé tinh bt (TT) cho vao lac gan cudi chudn d§.

1 ml dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CD) tuong tuong véi
24,97 mg CuS0,.5H,0.

Pha ché cac dung dich mau chuén
Ding 3 dung dich goc dé pha 5 dung dich mau chuan theo
Bang 9.3.1.

Bang 9.3.1 - Cac dung dich mau chuan

Dung dich goc ) .

Dung djch (ml) Dung djch aclod

mau chudin  Mau Mau Mau h)’drozl:::')lc 1%

~vang  dé  xanh

N (nau) 30 30 24 16
VN (vang ndu) = 24 10 4 62
Veang 24 6 | 0 .
VL (vang luc) 96 2 2 0
b (do) 10 20 0 70

Pha ché cac dung d;ch mﬁu doi chleu (dung dich mau
mau)

Ding 5 dung dich mau chuin pha céc dung dich mau doi
chiéu theo cic Bang 9.3.2a dén 9.3.2¢ sau day:



