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Dung dich méu rrang Tién hanh nhu dung djch thir nhung
khéng ¢6 ché phﬁm

Pdy binh pha mau va dat vao trong 16 vi séng. Tién hanh
phé miu bing cich sir dung noi tiép 2 chuong trinh léch
bi¢t thich hqp Thiét lap cac chuong trinh theo mot )
bude dé cé thé kiém soat phan 1 ung, theo ddi 4p suat, nhiét
d6 hodc ndng lugng tuy theo kiéu 10 vi song sur dung. Sau
kh1 &p dung chuong trinh dau nen dé nguéi cac binh pha
mau trude khi mé. Thém vao mdi binh 2 ml dung dich
hydrogen peroxyd dam dac (TT) va ap dung chuong trinh
thir hai. Sau khi dp dung chuong trinh thir hai, dé ngudi cac
binh phé mau truéc khi md. Néu cin thiét dé c6 dwge dung
dich trong, 13p lai budc thém dung dich hydrogen peroxyd
ddm dac (TT) va chuong trinh pha mau thir hai.

Dé ngudi, pha lodng can than v&i nude va trang vao mot
binh nén sao cho thé tich dung dich thu dwoc khéng vuot
qué 25 ml. Diéu chinh pH dung dich dén 3,0 - 4,0 bing
amoniac (TT) (c6 thé dung dung dich amoniac 6 M (TT)
dé diéu chinh khi dén gin khoang pH yéu céu), ding chi
thi ngoai la gidy chi thi c6 khoang chi thi pH hep. Pé tranh
lam nong dung dich, ngdm dung dich trong nudc da va
dung may khudy tir. Pha loang thanh 40 ml véi nude va
tron déu. Thém 2 ml dung dich dém acetat pH 3,5 (TT).
Lic déu va thém dung dich thu duoc vao 1,2 ml dung
dich thioacetamid (TT). Lac déu ngay. Pha lodng véi nudc
thanh 50 ml, lac déu va dé yén 2 min.

Loc céc dung dich qua mang loc thich hop 0,45 um néu
khéng c6 chi din khéc. Tién hanh loc chim va déu véi ap
lyc 1én piston nhe nhang va lién tuc. So sénh méu sic ciia
céc vét trén mang loc thu duoc tir cac dung dich trén.

Tinh thich hop cua phép thie: Vét thu duge tir dung dich
d6i chiéu phai co mau ndu khi so sanh vgi vét thu dugc tir
dung dich mau trﬁng va vét thu dugc tir dung dich kiém tra
phai c6 mau it nhét 14 dim bang mau cta vét thu duge tir
dung dich déi chiéu.

Ddnh gid két qua: Méau nu cia vét thu dugc tir dung dich
thir khong duoc dam hon mau ciia vét thu dugc tir dung
dich déi chiéu.

Phuwong phdp 8

Dung djch thir: Hoa tan mét lrgng ché pham theo chi dén
trong chuyén luén trong 20 ml dung moéi hay hén hop dung
mdi dugc chi dan trong chuyén luén.

Dung dich doi chiéu: Pha lodng thé tich dung dich chi
mau 10 phan triéu Pb (TT) theo chi din trong chuyén luén
thanh 20 ml véi dung méi dé pha dung dich thir.

Dung djch méu tring: 20 ml dung méi dé pha dung dich thir.
Thém 2 ml dung dich dém acetat pH 3,5 (TT) vio mdi
dung djch trén. Lac déu (Trong mét vai truong ho’p co tua
tao thanh, khi d6 chuyén luén riéng c6 huémg dan hoa tan
lai trong thé tich x4c dinh ciia dung méi cho sin). Thém
dung dich thu dugc vao 1,2 ml dung dich thioacetamid
(TT). Lic ngay va de yén 2 min. Loc cac dung dich qua
mang loc 0,45 um néu khéng c6 chi diin khac. So sanh céc
vet trén mang loc thu dugec tir cac dung djch trén.
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Tinh thich hop cia phép thir: Vét thu dugc tir dung dich
doi chleu phai c6 mau den nau so vai vét thu duge tir dung
dich mau trﬁng

Ddnh gid két qua: Mau den nau cia vét thu dugc tir dung
dich thir khéng duge ddm hon mau cia vét thu duge ty
dung dich d6i chiéu.

9.4.9 Nhém

Chuyén dung dich ché phdm thir da chi din trong
chuyén luin vao mét binh gan va chiét lin lugt ve;
20 ml, 20 ml va 10 ml dung dich 8-hydroxyquinolin 0,5 %
trong cloroform (TT). Gop cac dich chiét cloroform va pha
logng téi 50,0 ml bing cloroform (TT) (dung dich thw).
Trir khi ¢ chi dan khéc, chuin bi dung dich tring va dung
dich chuén trong cung diéu kién nhu dung dich thy.

Dung dich tring 1a hén hop 10 ml dung dich dém acetar
pH 6,0 va 100 ml miroc.

Dung dich chuin 12 hén hop 2 ml dung dich nhém mdy
2 ph&n triéu Al (TT), 10 ml dung dich dém acetat pH 6,0
va 98 ml murcc.

Do huynh quang cta dung dich thir (1,), dung dich chuin
(I) va dung dich tréng (I3) (Phu luc 4.3) v6i budc séng
kich thich Ia 392 nm va mét kinh loc phy c6 dai truyén
quang tap trung & 518 nm, hoac dat mot thiét bj lam don
sic anh sing dé truyén quang & chinh buéc song dé.
Cudng d6 huynh quang cua dung dich thir (I, - I;) khong
duoc 16n hon cua dung dich chuan (I, - I5).

9.4.10 Nickel trong polyol

Tién hanh theo phuong phép II cia quang phd hip thu
nguyén tir (Phu luc 4.4), ding ngon ltra acetylen - khong
khi, dén cathod rong nickel va cic dung dich sau:

Dung dich thir: Hoa tan 20,0 g ché pham thir trong dung
dich acid acetic 1 M (TT) va pha loang thanh 100,0 ml véi
cung dung mdi. Thém 2,0 ml dung dich bdo hoa amoni
pyrolidin dithiocarbamat (TT) (khoang 1 %) va 10,0 ml
4-methylpentan-2-on (TT) lic trong 30 s, tranh 4nh séng.
Pé yén cho tach 16p va lay 16p methylpentanon.

Dung dich déi chiéu: Chuén bj 3 dung dich di chiéu trong
cing diéu kién nhw dung dich thir bang cach thém riéng
biét 0,5 ml; 1,0 ml; 1,5 ml dung dich nickel mau 10 phan
triéu Ni (TT) vao moi binh di ¢6 20,0 B ché pham thu.
Chuin bj mét miu tring trong cung diéu kién giong nhu
dung dich thir, nhung khoéng co ché phim thir va ding
dung dich nay dé hiéu chinh diém “0” cia may.

Do d6 hip thu cia dung dich thir, 3 dung dich ddi chiéu va
mAu tring & cuc dai 232,0 nm. V& duomg cong biéu dién
su phy thudc giira d§ hép thu v6i nong do nickel trong cic
dung dich va xdc dinh ham lugng cta nickel trong ché
pham thir.

Ham lugng nickel khéng 16n hon 1 phén tri¢u, trir khi c6
chi din khéc.

9.4.11 Kim loai niing trong dwgrc liu va trong diiu béo
Tién hanh bing phwong phap quang phé hip thy nguyén
tir (Phu luc 4.4).
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Chii y: Khi diing thiét bj phé mau dp sudt cao va lo vi séng
diing trong phong thi nghiém, phai thanh thao cdc thao tdc
an toan va vén hanh thiét bj ma nha san xudt dwa ra.
Thiét bj

Bao gbm cac bo phén sau:

Binh phé méu bing polytetraﬂuoroethylen thé tich 120 ml
co nap day kin, c6 van diéu chinh 4 ap sudt bén trong va mot
ong bing polytetraﬂuoroethylen dé xa khi.

Mot hé théng gilr cac binh pha mau kin véi cung mot lyc XOdn.
Lo vi séng véi tin sé 2450 MHz cd cong suét diéu chinh
duge tr 0 dén (630 + 70) W, ndi véi mot may tinh c6
phén mém diéu khién chuong trinh. Vich 1o phi mét lop
polytetraﬂuoroethylen Lo c6 quat hut thay dbi duoc the
dg, co hé thong dia quay va ong hat dé xa khoi.

May quang pho hép thu nguyén tir dung dén cathod r6ng
la ngudn phat Xa va den deuterium hiéu chinh dudng nén.
May dugc ndi véi:

a) Bg hoa hoi nguyen tir khong ngon Itra 16 graphit déi vai
cadimi, dong, chi, sit, nickel va k&m.

b) B6 hoa hoi hydrid déi véi arsen va bo phéan héa hoi lanh
cho thily ngén, hoac mat bd hoa hoi khac cé tinh niing phu
hop cho 2 nguyén 6 nay.

Tién hanh

Néu ding trang thiét bi khac v&i mé ta & trén thi cin didu
chinh cac thong s0 thiét bi cho phi hop.

Rira sach cic d6 dung bang thiry tinh va dung cu thi nghiém
bang dung dich acid nitric (TT) 10 g/l truée khi dung.
Dung dich thir: Can va chuyén vao binh phad miu mot
lwgng ché phém theo chi dan trong chuyén lun (khoang
0,5 g bot duge liéu hodc dau béo). Thém 6 ml acid nitric
khéng co kim loai nang (TT) va 4 ml acid hydrocloric
khong co kim loai nang (TT). Day kih binh. N

Dit binh ph4 mau vao 16 vi séng. Tién hﬁnh~phé mau theo
3 budc nhu sau (dung cho 7 binh chira mau thir): 80 %
cong sudt & 15 min déu, 100 % cong sudt & 5 min tiép theo
va 80 % & 20 min cudi.
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Dé ngudi cac binh ngoai khéng khi, thém vao moi binh
4 ml acid sulfuric khéng co kim loai nang ( TT).' Lap lai cac
budc pha mau nhu trén mot lan nira. Sau khi dé ngudi, mé
binh pha mau ra, thu dugc dung dich trong va khéng mau.
Chuyén toan bo dung dich vao binh dinh mirc 50 ml, trang
binh phd mau 2 14n, mdi 1An vé&i 15 ml nuwde va tip trung
dich trang vao binh dinh mirc trén. Thém 1,0 ml dung
dich magnesi nitrat (TT) 1 % va 1,0 ml dung dich amoni
dihydrophosphat (TT) 10 %, thém mudc vira da 50 ml.
Dung dich mdu tring: Tron 6 ml acid nitric khéng co kim
logi ngng (TT) va 4 ml acid hydrocloric khéng cé kim logi
nang (TT) vao binh pha mau va tién hanh pha mau nhu déi
vai dung dich thir.

Dinh lugng cadimi, ddng, sdt, cht, mckel va kém

Xac dinh ham lugng cadimi, dong, sit, chi, nickel, k&m
bang perO'ng phap thém chuan (Phu luc 4.4), ding cac
dung dlCh ddi chiéu ciia mdi kim loai nang va ap dung cac
thong so ky thuat nhu Bang 9.4.11.1. Bg hap thu cua dung
dich méu tring dugc tr dong trir vao d6 hap thu cia dung
dich thur.

Dinh lugng arsen va thay ngin

Xac dinh ham lugng arsen va thiy ngan trong méu dwa vao
cac dung dich chudn arsen hoic thiy ngén da biét nong do
bang phuong phap xéc dinh truc tiép (Phu luc 4.4) véi hé
théng hoa hoi hydrid déi véi arsen va hoa hoi lanh déi voi
thiy ngan, hodc véi mét thiét bi hoa hoi khac phu hop.

Arsen

Dzmg dich mau: Liy 19,0 ml dung dich thir hoic tring
chuén bi nhu trén, thém 1 ml dung dich kali iodid (TT)
20 %. Dé yén dung dich & nhiét do phong trong 50 min
hoéc & 70 °C trong 4 min.

Acid: Acid hydrocloric khéng cé kim loai ndang (TT).
Dung dich kiue: Dung dich natri borohydrid (TT) 0,6 %
trong dung dich natri hydroxyd (TT) 0,5 %.

Ap dung cac théng sb k¥ thuét trong Bang 9.4.11.2.

Bang 9.4.11.1 - Cac thong s6 ky thuat dé tién hanh phep thir

T cd |
7B|.r(;'c sohg” - i .L, I‘llEl ) J_ 2288 !
DQ rong khe - - ! __hm | _0’5_ . ‘
Cucmg do de_n o ) mA 6 |
Nhiét d¢ tro ho; R - | °C | ‘
Nhiét do nguyen tu hoa_ ) °C | 1800 (
Hiéu chinh dudng neh | ! €6 }
Tée do khi nitrogen - L/min | 3

"'___ | T - B

Cu Fe ! Nl | Pb Zn
3248 483 | 232 | 2835 213,9
_ _6,:5_ i _7 770,2 | 0,2 : 0,5 0.5
7 s | 10 | s 7
800 | 800 ' 800 800
2300 2300 | 2500 | 2200 2000
khong | khong khong |  khong khéng
[' 3 3
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Thiiy ngdn

Dung dich mdn.: Dung dich thir hofic dung dich tring
chuén bj nhu trén.

Acid: Dung dich chira 515 g/l acid hydrocloric khong co
kim loai nang (TT).

Dung dich kine: Dung dich thiéc (11) clorid | % trong dung
dich acid hy drocloric loang khong co kim logi ndng (TT).
Ap dung cic thong s0 ky thuat trong Bang 9.4.11.2.

Bdng 9.4.11.2 - Céc thong s6 k¥ thuat dé tién hanh phép thir

LA Hg
Budc séng . nm 1937 | 2537 |
Porongkhe | am | 02 { 05|
Cudng do dén - mA 10 ‘ 4
‘ffic_(i';u-acid - ‘Inl/mm I___ _ 1,0 \ l_,O_ ‘
‘Tf}c d6 dung dichkhr  mlmin = 1.0 1,0
Técdo dung dichmdu  mlUmin | 7.0 | 70

Budng do | Thach anh | Thach anh
| (lam nong} (khéng lam
] ! néng) |
Hiéu chinh duong néni | 7; ~ Khéng | Khong ‘
Tée do khi nitrogen L/min 0.1 0,1 |

9.4.12 Phosphat

Thém 4 ml dung dich sufomolybdic (TT) vao 100 ml
dung dich da dugc chudn bi, néu can thi trung hoa nhu
chi dan. Lic va thém 0,1 ml dung dich thiée (1) clor id
(TT;). Chuén bi dung dich chuén trong cung diéu kién,
dung 2 ml dung dich phosphat mau 5 phan triéu PO,
TT) va 98 ml muGe. Sau 10 min, lay mdi dung dich
20 ml va so sdnh mau. Mau trong ng thir phai khong dugc
dam hon mau trong éng chuan,

9.4.13 Sit

Hoa tan mét luong ché pham thir quy dinh trong mudc
rdi pha lodng véi nude thanh 10 ml, hogc ldy 10 ml dung
dich ché pham thir nhu chi dan trong chuyén luén cho vao
mot ong Nessler. Thém 2 ml dung dich acid citric 20 %
va 0,1 ml acid mercaptoacetic (TT). Lic déu, kiém héa
bing dung dich amoniac 10 M (TT) va pha v6i nuede thanh
20 ml. DBé yén 5 min.

Chuén bj mét dung dich chuan trong clung didu kién, diing
10 ml dung dich sdit mau 1 phan triéu Fe (TT) thay cho
dung dich ché pham tht.

Mau héng tao thanh trong dung dich thir khéng dugc ddm
hon mau trong dung djch chuén.

9.4.14 Sulfat

Céc dung dich dung trong phép thir ndy phai duoc chuan
bi trong nurde cat.

Thém | ml dung dich bari clorid 25 % (TT) vao 1,5 ml
dung dich sulfat mu 10 phan tri¢u SO, (TT), lic va dé yén
I min. Thém 15 ml dung dich ché pham thir da duqc chi
dan trong chuyén luan hodc thém mot lugng ché phim thir
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quy dinh da hoa tan lrong 15 ml nueée, va 0,5 ml dung djch
acid acetic 5 M (TT). De yén 5 min.

D¢ dyc tao thanh trong ong thir khong duge dam hon trong
dng chudn duge chuan bj ddng thoi trong cing diéu kién,
nhung dung 15 ml dung d;ch sulfat mau 10 phan triéu S0,
(TT) thay cho dung dich ché pham thir.

9.4.15 Magnesi

Lay 10 ml dung dich thir duge pha nhu chi dan cia chuyén
ludn, thém 0,1 g natri tetraborat (TT). Néu cin thi diéy
chinh pH cta dung dich t&i khoang tir 8,8 dén 9,2 bing
dung djch acid hydrocloric 2 M (TT) hodc dung dich natri
hydroxyd 2 M (TT). Lic 2 lan, mdi lan véi 5 ml dung dich
8-hydroxyquinolin 0,1 % trong cloroform (TT), mdi lan
lic | min, dé yén cho tach 16p rdi gan bé 16p cloroform
phia dudi. Thém vao 1op nudc 0.4 ml ‘n-bmylamin (TT)
va 0,1 ml triethanolamin (TT). Néu céan thi diéu chinh
pH t6i khoang tir 10,5 dén 11,5. Thém 4 ml dung dich
8- hydroxqunolm 0.1 % trong cloroform (TT), lic 1 min
roi dé yén cho tach 1dp. Neu 16p cloroform c6 mau thi
khéong duge dam hon mau mau thu duge khi tién hanh nhr
trén vai | ml dung dich magnesi mau 10 phan triéu Mg
(TT) va 9 ml nuoc.

9.4.16 Magnesi va kim loai kiém thé

Léy 200 ml nuwde, thém 0,1 g hydroxylamin hydroclorid
(TT); 10 ml dung dich dém amoniac pH 10,0 (TT); 1 ml
dung dich kém sulfat 0,1 M (CD) va khoang 15 mg hén
hop den eriocrom T (TT). Pun néng t¢i 40 °C va chuin
d6 véi dung dich trilon B 0,01 M (CP) dén khi mau tim
chgyén_ hin sang xanh. Thém vao dung dich mot lrong
ché pham da dugc hoa tan trong 100 ml miede, hodc mot
thé tich dung dich ché pham, nhu chi din trong chuyén
luan. Néu mau dung dich chuyén sang tim, thi chuin do
tiép v&i dung dich trilon B 0,01 M (CP) dén khi mau hoan
toan tror lai xanh. Thé tich dung dich trilon B 0,01 M (CP)
diing trong 1in chuén do thir hai khong duge qua lugng
quy dinh.

9.5 XAC PINH GIOGI HAN CARBON MONOXYD
TRONG KHi Y TE

Thiét bi

Thiét bj (Hinh 9.5) gém céc phan sau dugc mic ndi tiép
voi nhau:

Ul: Ong hinh chir U chira silica gel khan dugc tam
crom (V1) oxyd (TT).

F1: Binh rira chira 100 ml dung dich kali hydroxyd 40 % (TT).
U2: Ong hinh chit U chira céc hat kali hydroxyd (TT) (éng
nay khong cén khi thir carbon dioxyd).

U3: Ong hinh chit U chira phosphor pentoxyd dugc phin
tan trén da bot.

U4: Ong hinh chir U chira 30 g cac hat iod pentoxyd két
tinh lai da dugc sdy trude & 200 °C va duy tri & 120 °C



