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miéng gidy cua binh thir phai khéng duge dam hon vét
mau trén mleng glay ctia binh miu,

Phurong phdp B

Liy mdt lugng che phém thir theo chi din trong chuyén
luén cho vao mdt ong nghiém chira 4 ml acid hydrocloric
(TT) va khoang 5 mg kali iodid (TT), thém 3 ml dung djch
hypophosphit (TT). Pun céch thiy hén hop trong 15 min,
thinh thoang lic.

Tién hanh song song mét mau so sanh trong cing diéu
kién, thay ché pham thir bing 0,5 ml dung dich arsen méu
10 phan triéu As (TT).

So sénh mau trong hai 6ng. Mau trong 6ng thir khéng duogce
dam hon mau trong ng so sanh.
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Hinh 9.4.2 - Dung cu thir arsen
(Kich thiroc tinh bang milimér)

9.4.3 Calci

Cac dung dlch dung trong phép thir nay phai dugc chuan
bi v&i muwde cat.

Thém 1 ml dung dich amoni oxalat 4 % (TT) vao 0,2 ml
dung djch calci mau 100 phan trigu Ca trong ethanol
96 % (TT). Sau 1 min, thém h&n hop gdm 1 ml dung dich
acid acetic 2 M (TT) va 15 ml dung dich ché phém thir nhw
chi dan trong chuyén luén va lic.

Sau 15 min, so sanh do duc tao thanh trong dng thir véi
4% dyc miu dugc chuin bj dbng thoi trong cung diéu
kl¢n nhung thay dung dich chc phim thir bang hdn hop
g6m 10 ml dung djch calci méu 10 phan triéu Ca (TT) va
5 ml nuorc.

Ong thir phai khéng duge duc hon éng miu:

9.4.4 Chi trong duong
Tién hanh theo phuong phap quang phé hip thy nguyén

PL-256

DUGC PIEN VIET NAM v|

ttr (Phuy luc 4.4, phuong phép 2), dung ngon lira acetylen -
khéong khi, dén cathod réng chi va cac dung dich sau:
Dung djch thir: Hoa tan 20,0 g ché phiam thir trong dung
dich acid acetic 1 M (TT) dé duge 100,0 ml. Thém 2,0 ml
dung dich bao hoa amoni pyrolidin dtth:r)carbamat (TT)
va 10,0 ml 4-methylpentan-2-on (TT), lic trong 30 s, tranh
4nh séng. Dé yén cho tach op va lay 16p 4- -methylpentan-
2-on.

Cédc dung dich doi chiéu: Chuin bj 3 dung dich déi chiéy
trong ctng diéu kién nhu dung dich thir, bing céch thém
riéng biét 0,5 ml; | O ml; 1,5 ml dung dich chi médu 10 phan
triéu Ph (TT) vao méi binh da c6 20,0 g ché pham thu
Chuén bj mdt miu trﬁng trong cung diéu kién glong nhu
dung djch thir nhung khéng c6 ché phim thur.

Po dQ hap thy cia dung dich thir, 3 dung dich déi chleu
va miu tréng o cuc dai 283,3 nm, dung dung dich trang
dé hiéu chinh didm 0 cua may. V& duong biéu dién sy phy
thude gitra d6 hédp thu véi ndng do chi trong cac dung djch
va xac dinh ham lugng cia chi trong ché pham thur,

Ham lugng chi khéng duoc 1én hon 0,5 phan triéu tnr khj
¢0 chi dén khac.

9.4.5 Clorid

Chuin bi dung dich thir nhu chi dan trong chuyen ludn,
cho vao mét éng nghiém, pha loang v&i mede dén 15 m).
Thém | ml dung dich acid nitric 2 M (TT) va | ml dung
dich bac nitrat 2 % (TT). Dé yen 5 min, trénh 4nh sang, So
sanh do duc tao thanh trong ong thir véi do duc trong o ong
mau dugc chuédn bi dong thdi trong cung diéu ki¢n nhung
thay dung dich thir bing hén hop gbm 10 ml dung dich
clorid mau 5 phan triéu CIl (TT) va 5 ml nuce. Quan sat
doc theo truc 6ng nghiém, dudi anh sang khuech tan trén
nén den. Ong thir khéng duge duc hon & ong mau.

9.4.6 Fluorid

Dﬁng thiét bj cit nhu mo ta trong Hmh 9.4.6 bao gbm m@t
ong nghiém nit mai ndi voi mot dng ngung ruqt thang.

Ong nghiém dugc dat trong mot bo phéan dun b’c‘mg thuy
tinh chiu nhlet kin c6 n6i voi mot ong sinh han va nhiét ké.

Cén va chuyén mét lugng ché phim nhu chi din trong
chuyén luan vao 6ng nghiém, thém 0,1 g cat da dugc nira
bang acid va 20 ml dung dich acid sulfuric 50 % (tit).
ROt tetracloroethan (TT) vao binh dun, dun néng va giir
& nhigt do sbi cua tetracloroethan (146 °C). Chung cit
va himg dich cit vao binh dinh mirc 100 ml ¢6 chira sin
0,3 ml dung djch natri hydroxyd 0,1 N (CP) va 0,1 ml
dung djch phenolphtalein (TT). Duy tri thé tich & trong 0ng
nghiém 13 20 ml trong sudt qua trinh cét, va giit cho dich
trong binh cét lubn lubn kiém bing céch thém dung dich
natri hydroxyd 0,1 N (CP) néu cin. Thém nudc vao binh
hirng dich cét vira da 100 ml, dugc dung djch thur. Chudn bj
mAu chuin voi cung diéu kién nhu méu thir nhung thay ché
phim bing 5 ml dung djch fluorid chudn 10 phan tri¢u F
(TT). Lay 2 éng nghiém nut mai, thém riéng ré 20 ml dung
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dich thir va dung dich chuan va thém 5 ml thuéc thir acid b tir lugng ché phim giéng nhu lugng ché phém ding dé

aminomethylalizarindiacetic (TT) vao mdi dung dich, sau
20 min néu dung dich thir ¢6 mau xanh (ban diu 13 mau
do) thi khong dugc dam hon mau cia dung dich déi chiéu.

400

Hinh 9.4.6 - Dung cu thir gi¢i han fluorid
(Kich thudc tinh bang milimér)

9.4.7 Kali

Thém 2 ml dung dich natri tetraphenylborat 1 % ( 7T) mdi
pha vao 10 ml dung dich ché pham thir da chi dan trong
chuyén luan, dé yén 5 min. So sanh d¢ duc tao thanh trong
dng thir véi d¢ dyc trong éng mau duge chuan bi dong thoi
trong cung diéu kién mot hon hop cia 5 ml dung dich kali
mau 20 phan triéu K (TT) va 5 ml nudc.

P duc trong éng thir khéng duge dam hon dg duc trong
dng mau.

9.4.8 Kim loai ning )
Céc phuong phdp sau day yéu cdu dung dung dich
thioacetamid (TT). C6 thé dung dung djch natri S'l-‘lljd
(TT) (0,1 ml) dé thay thé. Vi cac phuong phip du6i day
dugc xay dyng dya trén sir dung dung dich thioacetamug’
(TT) nén néu sir dung dung dich natri sulfid (TT) thay the
thi phai chuin bj thém dung dich kiém tra khi thir theo

phuong phap 1, 2 va 8. Dung dich kiém tra duge chuan

chuan bj dung dich thir va thém thé tich dung dich chi mau
giéng nhu thé tich dung dich chi miu ding dé chuan bj
dung dich déi chiéu. Phép thir chi c6 gié tri khi dung dich
kiém tra c6 mau dam it nhdt 1a bing mau cia dung dich
ddi chiéu.

Phuwong phap 1

Dung dich thir: 12 ml dung dich ché phdm dugc chuén bi
nhu chi din trong chuyén luan.

Dung dich déi chiéu: Hon hgp gdm 10 ml dung dich chi
mau 1 phan triéu Pb (TT) hodc dung dich chi mau 2 phén
triéu Pb (TT) tily theo chi dan trong chuyén ludn va 2 ml
dung dich thir.

Dung dich mdu tring: Hén hop gém 10 ml nuweée va 2 ml
dung dich thir.

Thém 2 ml dung dich dém acetat pH 3,5 (TT) vao mdi
dung dich trén. Lic déu va thém dung dich thu dugc vao
1,2 ml dung dich thioacetamid (TT), lic ngay. Quan sat cac
dung dich sau 2 min.

Tinh thich hop ciia phép thir: Dung dich di chiéu phai cé
nau néu nhat khi so sanh voi dung dich mu tring.

Ddnh gia két quda: Mau nau cia dung dich thir, néu co,
khéng duge ddm hon mau cia dung dich ddi chiéu.

Néu nhu khé dénh gia két qua, loc cac dung dich qua méang
loc 0,45 pm néu khéng c6 chi din khéc. Tién hanh loc
cham va déu véi 4p luc 1én piston nhe nhang va lién tuc.
So sanh mau sic cia cic vét trén mang loc thu duge tir cac
dung dich.

Phwong phap 2

Dung dich thir: 12 ml dung dich ché pham dugc chuin bi
nhur chi dan trong chuyén ludn, ding dung méi hiru co ¢
chira mét ty 18 nude t6i thiéu [Vi du nhu 1,4-dioxan (TT)
hodc aceton (TT) c6 chita 15 % nude (ti/tt)].

Dung dich doi chiéu: Hon hop gom 10 ml dung dich chi
mau (1 hay 2 phdn triéu Pb tuy theo chi dan trong chuyén
ludn) va 2 ml dung dich thu.

Dung dich ion chi mau I hodc 2 phan tridu Pb dugc pha
ché bang cach pha lodng dung dich chi mau 100 phan triéu
Pb (TT) véi dung méi duge ding dé pha dung dich thir.
Dung dich mdu rréng.' Hon hop gbdm 10 ml dung méi dugc
ding dé pha dung dich thir va 2 ml dung dich thir.

Thém 2 ml dung dich dém acetat pH 3,5 (TT) vao moi
dung dich trén. Lic déu va thém dung dich thu duge vao
1,2 ml dung dich thioacetamid (TT), lic déu ngay. Quan
sat cac dung dich sau 2 min.

Tinh thich hop cia phép thir: Dung dich dbi ct!iéu phai c6
nau nau nhat khi so sanh véi dung dich mau trang. '
Danh gid két qua: Mau nau clia dung dich th, néu cd,
khéng duge ddm hon mau cua dung dich ddi chiéu.

Néu nhur khé danh gié két qua, loc cée dung dich qua mang
loc 0,45 pm néu khéng c¢6 chi din khac. Tién hanh loc
chdm va déu véi 4p Iyc 1én piston nhe nhang va lién tyc.
So sanh mau sic clia cic vét trén mang loc thu dugc tir cac
dung djch.
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