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PHY LUC 9

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.
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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).



