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Dung dịch mẫu trắng: Tiến hành như dung dịch thử nhưng
không có chế phẩm.
Đậy bình phá mẫu và đặt vào trong lò vi sóng. Tiến hành
phá mẫu bằng cách sử dụng nối tiếp 2 chương trình tách
biệt thích hợp. Thiết lập các chương trình theo một số
bước để có thể kiểm soát phản ứng, theo dõi áp suất, nhiệt
độ hoặc năng lượng tùy theo kiểu lò vi sóng sử dụng. Sau

khi áp dụng chương trình đầu tiên, để nguội các bình phá
mẫu trước khi mở. Thêm vào mỗi bình 2 ml dung dịch

hydrogen peroxyd đậm đặc (TT) và áp dụng chương trình
thứ hai. Sau khi áp dụng chương trình thứ hai, để nguội các
bình phá mẫu trước khi mở. Nếu cần thiết để có được dung
dịch trong, lặp lại bước thêm dung dịch hydrogen peroxyd

đậm đặc (TT) và chương trình phá mẫu thứ hai.

Để nguội, pha loãng cẩn thận với nước và tráng vào một
bình nón sao cho thể tích dung dịch thu được không vượt

quá 25 ml. Điều chỉnh pH dung dịch đến 3,0 - 4,0 bằng
amoniac (TT) (có thể dùng dung dịch amoniac 6 M (TT)

để điều chỉnh khi đến gần khoảng pH yêu cầu), dùng chỉ
thị ngoại là giấy chỉ thị có khoảng chỉ thị pH hẹp. Để tránh

làm nóng dung dịch, ngâm dung dịch trong nước đá và
dùng máy khuấy từ. Pha loãng thành 40 ml với nước và
trộn đều. Thêm 2 ml dung dịch đệm acetat pH 3,5 (TT).
Lắc đều và thêm dung dịch thu được vào 1,2 ml dung
dịch thioacetamid (TT). Lắc đều ngay. Pha loãng với nước

thành 50 ml, lắc đều và để yên 2 min.

Lọc các dung dịch qua màng lọc thích hợp 0,45 km nếu
không có chỉ dẫn khác. Tiến hành lọc chậm và đều với áp
lực lên piston nhẹ nhàng và liên tục. So sánh màu sắc của
các vết trên màng lọc thu được từ các dung dịch trên.
Tính thích hợp của phép thử: Vết thu được từ dung dịch
đối chiếu phải có màu nâu khi so sánh với vết thu được từ

dung dịch mẫu trắng và vết thu được từ dung dịch kiểm tra
phải có màu ít nhất là đậm bằng màu của vết thu được từ
dung dịch đối chiếu.
Đánh giá kết quả: Màu nâu của vết thu được từ dung dịch
thử không được đậm hơn màu của vết thu được từ dung
dịch đối chiếu.
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Dung dịch thử: Hòa tan một lượng chế phẩm theo chỉ dẫn

trong chuyên luận trong 20 ml dung môi hay hỗn hợp dung
môi được chỉ dẫn trong chuyên luận.
Dung dịch đối chiếu: Pha loãng thể tích dung dịch chì
mẫu 10 phần triệu Pb (TT) theo chỉ dẫn trong chuyên luận
thành 20 ml với dung môi để pha dung dịch thử.

Dung dịch mẫu trắng: 20 ml dung môi để pha dung dịch thử.

Thêm 2 ml dung dịch đệm acetat pH 3,5 (TT) vào mỗi
dung dịch trên. Lắc đều (Trong một vài trường hợp có tủa
tạo thành, khi đó chuyên luận riêng có hướng dẫn hòa tan
lại trong thể tích xác định của dung môi cho sẵn). Thêm
dung dịch thu được vào 1,2 ml dung dịch thioacetamid
(TT). Lắc ngay và để yên 2 min. Lọc các dung dịch qua
màng lọc 0,45 um nếu không có chỉ dẫn khác. So sánh các

vết trên màng lọc thu được từ các dung dịch trên.

Tính thích hợp của phép thử: Vết thu được từ dung dịch
đối chiếu phải có màu đen nâu so với vết thu được tử dung
dịch mẫu trắng.

Đánh giá kết quả: Màu đen nâu của vết thu được từ dung
dịch thử không được đậm hơn màu của vết thu được từ
dung dịch đối chiếu.

9.4.9 Nhôm

Chuyển dung dịch chế phẩm thứ đã chỉ dẫn trong
chuyên luận vào một bình gạn và chiết lần lượt với

20 ml, 20 ml và 10 ml dung dịch 8-hydroxyquinolin 0,5 %

trong cloroform (TT). Gộp các dịch chiết cloroform và pha
loãng tới 50,0 ml bằng cloroform (TT) (dung dịch thử).
Trừ khi có chỉ dẫn khác, chuẩn bị dung dịch trắng và dung
dịch chuẩn trong cùng điều kiện như dung dịch thử.

Dung dịch trắng là hỗn hợp 10 ml dung dịch đệm acetat
pH 6,0 và 100 ml nước.

Dung dịch chuẩn là hỗn hợp 2 ml dung dịch nhôm mẫu
2 phần triệu Al (TT), 10 ml dung dịch đệm acetat pH 6,0
và 98 ml nước.

Đo huỳnh quang của dung dịch thử (I,), dung dịch chuẩn

(I,) và dung dịch trắng (I,) (Phụ lục 4.3) với bước sóng
kích thích là 392 nm và một kính lọc phụ có dài truyền
quang tập trung ở 518 nm, hoặc đặt một thiết bị làm đơn
sắc ánh sáng để truyền quang ở chính bước sóng đó.

Cường độ huỳnh quang của dung dịch thử (I - Is) không

được lớn hơn của dung dịch chuẩn (I) - I).
9.4.10 Nickel trong polyol

Tiến hành theo phương pháp II của quang phổ hấp thụ
nguyên tử (Phụ lục 4.4), dùng ngọn lửa acetylen - không

khí, đèn cathod rỗng nickel và các dung dịch sau:
Dung dịch thử: Hòa tan 20,0 g chế phẩm thử trong dung

dịch acid acetic 1 M (TT) và pha loãng thành 100,0 ml với

cùng dung môi. Thêm 2,0 ml dung dịch bão hòa amoni

pyrolidin dithiocarbamat (TT) (khoảng 1 %) và 10,0 ml

4-methylpentan-2-on (TT) lắc trong 30 s, tránh ánh sáng.
Để yên cho tách lớp và lấy lớp methylpentanon.
Dung dịch đối chiếu: Chuẩn bị 3 dung dịch đối chiếu trong
cùng điều kiện như dung dịch thử bằng cách thêm riêng
biệt 0,5 ml; 1,0 ml; 1,5 ml dung dịch nickel mẫu 10 phần

Chuẩn bị
triệu Ni (TT) vào mỗi bình đã có 20,0 g chế phẩm thử.

một mẫu trắng trong cùng điều kiện giống như
dung dịch thử, nhưng không có chế phẩm thử và dùng
dung dịch này để hiệu chỉnh điểm “0” của máy.
Đo độ hấp thụ của dung dịch thử, 3 dung dịch đối chiếu và
mẫu trắng ở cực đại 232,0 nm. Vẽ đường cong biểu diễn
sự phụ thuộc giữa độ hấp thụ với nồng độ nickel trong các
dung dịch và xác định hàm lượng của nickel trong chế
phẩm thử.

Hàm lượng nickel không lớn hơn 1 phần triệu, trừ khi có
chỉ dẫn khác.
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9.4.11 Kim loại nặng trong dược liệu và trong dầu béo
Tiến hành bằng phương pháp quang phổ hấp thụ nguyên
tử (Phụ lục 4.4).
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