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rr= Tn-%?'—"“"z (D
Trong do:
x; la phén eo mol cua tap chit, nghia la s6 mol tap chdt chia
cho tém. s6 mol trong phn long & nhigt d§ T (kenvin);
T, 1a diém chdy cta chét tinh khiét hoa ho(. don vj kenvin,
AH, 1a nhi¢t néng chay mol cia chét khao sat, don Vi
Jun-mol™;
R 13 hiing s0 khi ly tudmg, don vj jun-kenvin'-mol'.
T ddy, vige xdc dinh d¢ tinh khiét bing DSC gidi han
trong vige xdic dinh cic tQp ¢ chét tao thanh hdn hep eutectic
véi thanh phan chinh va biéu thj ra phén s mol it hon 2 %
trong chét cén khao st
Phwong phép nay khdng dp dung d6i véi:
Cac ch:‘;t vG dinh hinh;
Cac chat solvat hoa va da hinh khong bén trong khodng
nhiét d§ khao sat;
Céc tap chat tao thanh céc dung dich rin véi thanh phén chinh;
Céc tap chét khéng tan trong pha long hodc trong qué
trinh tan chay cia thanh phan chinh.
Trong qua trinh 1am néng chit khao sat, tap chét chay hoan
toan @ nhiét d§ eutectic cia hdn hep. Trén nhiét do nay,
pha rin chi chira chét tinh khiét. Khi nhiét d§ ti‘mg dén tir
nhlet d9 eutectic dén diém chay cua chét tinh khiét, phéan
s6 mol cua tap chét trong chét long giam déu dan bai vi
lwong chét tinh khiét chay long ting din. O tit ca moi
nhiét d6 trén diém eutectic:

Trong 46: N
F 1a phan néng chay ctia mau phan tich,
x5 1a phan s6 mol cia tap chat trong mau phan tich
Khi méu chay hoan toan, F =1 va x,= X3,
Phuong trinh (2) két hgp vé1 phuong trinh (1) thu dugc:
xR 1
AH, F

Gia tri nhiét néng chay thu dwgc bing céch Idy tich phn
pic n6ng chay.

Diém chay T, cua cht tinh khiét duoc ngoai suy tir do thi
cua //F theo nhiét d¢ biéu thj bing kenvin. Do déc a cua
dudng cong, thu dugc bing phu’cmg phép tuyén tinh héa

néu can thiét, trong tmg véi X250 xiRT;
AH,

s
x;. Lay gid tri X3 nhdn véi 100 cho ty 1& phén trim (tinh
theo mol) cua tong tap chat eutectic.

T=Tg‘

cho phép tinh dwgc

Kinh hién vi nhigt

Co the quan sat qua trinh chuyén pha bing kinh hién vi
nhit. Phuong phép nay cho phép khao sat miu dudi kinh
hién vi phan cyc theo sy thay déi nhiét d§ dugc chuong
trinh héa.

PL-234

DUQC PIEN VIET NAM VI

Nhitng khio st thu duge dudi kinh hién vi nhiét cho phép
Xl"l.C dinh rd ban chét cua cdc hién tugng duge phat hign
biing phuong phdp nhigt trong lugng va phén tich nhiét
vi sai.

Thiét bj

Thiét bj bao gém kinh hién vi giin véi ngudn séang phan
cye, mot dia ndng, mot thiét bj diéu khién chwong trinh
nhi¢t d§ ldm néng hofic lam lanh, m@t hé lhéng may ghi
nhigt d6 chuyén pha. C6 thé c6 thém méay quay va ghi
video.

6.13 XAC DINH KHOI LUQNG RIENG THO VA
KHOI LUQONG RIENG GO CUA BQT

Khoi lwgng riéng thd

Khéi lugng riéng tho cua bot 1a ty sb gitra khoi lrgng ciia
bt chura bj don nén so véi thé tich ctia né, bao gom ca thé
tich khoang tréng gitta cAc hat bot. Nhu viy khoi lugng
riéng tho phu thudc vao khéi lurgng riéng cua cac hat bot
va sy xdp xép khong gian giira cac hat trong khéi bot. Mic
du don vi khéi hrqmg riéng la kg/m? nhung khéi lugng
neng thé dugc biéu thi la g/ml vi phép do thé tich sir dung
ng dong, ciing c6 thé biéu thi bing don vi g/cm’.

Tinh chét thd cua bt tuy thudc vao qua trinh diéu ché,
xir ly va bao quan bdt. Cac hat bdt co thé bi nén va co
khéi lugng riéng thé dao dong trong mot khoang nhét
dinh, ngoai ra mét su xdo trén nho trong khéi bot cling ¢o
thé lam thay ddi gié tri ndy. Vi vay khéi lugng riéng tho
thuong rit khé xac dinh véi do 13p lai cao va khi bao cao
két qua nhit thiét phai chi rd cach xac dinh.

Khbi lugng riéng tho cia bt c6 thé duge xac dinh bing
cach do thé tich ciia mét khdi lugng bot biét trudc, duge ray
qua riy va chuyén vao mét 6ng dong chia vach (Phuong
phap 1) hodc xac dinh khdi lugng bot da biét thé tich trong
mét cde himg cua thé tich ké (Phuong phap 2) hodc trong
mét cbe do (Phuong phap 3).

Phwong phép 1 va 3 1a hai phuong phap hay dugce ap dung.

Phuong phdp 1: Do thé tich bang éng dong

Bot cin xac dinh khéi lrong riéng thé dugc rdy qua ray
c6 kich thude 16 riy khong nhé hon 1,0 mm. Néu can c¢6
thé 1am v& cac hat bot két dinh mot cach nhe nhang sao
cho khéng anh hudng dén tinh chit vén c6 cua bt. Can
khoang 100 g bot da ray (m) chinh xac t&i 0,1 %, chuyen
bot mét cach nhe nhing, khong duge don nén vao le ong
dong khé, cé chia vach dung tich 250 ml va ¢6 thé doc
chinh xé&c dén 2 ml. Cén than san béng mit bot, khong nén,
doc thé tich biéu kién (¥,) tai vach chia do gin nhat trén
ong dong. Tinh khi lugng riéng tho ra g/ml ap dung cong
thie m/V,. Thong thucmg, khi xéc dinh tinh chat nay can
pha1 lap lai phép do nhiéu lan.

Néu khdi lugng riéng cia bot qua thip holic qua cao, tic la
thé tich do nho hon 150 ml hodc 16n hon 250 ml, thi khong
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thé dung 100 g mau thir. Trong trudmg hgp nay lugng mau
thir can I4y sao cho thé tich biéu kién nim trong khoéng
150 ml dén 250 ml (thé tich biéu kién khang it hon 60 %
thé tich cua 6ng dong). Khéi lwgng miu thir cin dugc ghi
kém véi két qua.

Déi véi mAu thir c6 thé tich bidu kién nim trong khoang tir
50 ml dén 100 ml ¢6 thé ding éng dong dung tich 100 ml
va c6 thé doc chinh x4c dén 1 ml. Thé tich cia éng dong
can dugc ghi rd khi bao cao két qua.

Phugng phép 2: Po bang thé tich ké

Thiet bj (Hinh 6.13.1): Bao gdm mét phu dit & trén, gén
VO mdt riy ¢é kich thuoc 18 ridy 1,0 mm. Phéu dugc dit
trén mot hp c6 4 vach ngan bing kinh dé bot trugt va chay
qua d6. DPay hdp c6 hinh phéu giup gom bét va chuyén
bt chay vao mét cbe himg dugc gin ngay phia dudi. Céc
do ¢6 thé hinh try, thé tich (25,00 + 0,05) ml va dudng
kinh trong (30,00 + 2,00) mm ho#c hinh khéi vuodng, thé tich
(16,39 +0,20) ml va kich thirérc canh trong (25,4 + 0,076) mm.
Cdch tién hanh: Cho mot lugng dur bot chay qua thiét b
vao mot cbe himg dén khi bot tran ra ngoai. Dung it nhét
25 em? bt cho cde hinh vubng va 35 em? bt cho cbe hinh
tru. Can than gat lugng bot du trén mit cbe b?mg mot ludi
gat dat vudng goc va tiép xic voi mit trén cia coe. Chit ¥
khéng 1am nén bg thay 1am mat bt trong cbc do. Gat bd
bét dinh bén ngoai cde va xac dinh khéi lrgng () chinh
xac t¢i 0,1 %. Tinh khdi luong riéng tho ra g/ml 4p dung
cong thire m/V,, (trong dé ¥, 1a thé tich cia céc). Thye hién
trén 3 mau thir khac nhau va tinh két qua trung binh.
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Hinh 6.13.1 - Thé tich ké

PHU LUC 6
Phuong phdp 3: Do thé tich bing céc do

Thiét bj: Bao gbm mét cbc hinh try bang thép khong gi
dung tich 100 ml véi kich thuée nhu trong Hinh 6.13.2.
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Hinh 6.13.2 - Cc do (trai) va nép (phai)
(Kich thudc tinh bang mm)

Cdch tién hanh: Liy mot lrgng bdt vira da cho phép thir,
rdy qua rdy kich thuéc 1,0 mm néu cén dé lam v& cac hat
két dinh c6 thé hinh thanh trong khi bao quan. Pé miu
chay tir do vao cbc do dén khi dy tran. Can than gat bo
lugng bot du & phia trén nhu mé ta & phuong phap 2. Xac
dinh khéi lugng ciia cbc chira bt chinh xac t6i 0,1 %, tinh
khéi lugng bot (my) bfing cach trir di khéi lugng cbe do
rong. Tinh khéi lugng riéng thd ra g/ml 4p dung cong thirc
my/100. Thuc hién trén 3 mau thir khac nhau va tinh két
qua trung binh.

Khoi Irgng riéng go

Khéi lwgng riéng gb 14 khéi lugng riéng thé cia bdt ting

1én khi dén nén bot b?ing tdc dong co hoc 1én do dung

méu bét.

Khéi luong riéng gd thu duge bang cach tac dong co hoc

(25) 1én 6ng dong chia vach hoc céc chira miu bét. Sau

khi x4c dinh thé tich hoic luong bot ban dau, dng do hodc

cbe do s& bi tac dong co hoc cho dén khi nhimg thay ddi vé

thé tich hay khéi lrong 14 khéng dang ké. Tac dong co hoc

dat duoc bing cach ning dng do hodc cbc do 1én rdi dé roi

tu do, d6 cao khi nang 1én dugc chi ra trong 3 phuong phap

duéi déay. Thiét bi c6 thé quay tron 6ng hodc cde do trong

khi g6 c6 wu diém hon do giam thiéu kha nang bi phén 16p

ctia khdi bot trong qué trinh go xudng.

Phuong phdp 1

Thiét bi: Nhu trong Hinh 6.13.3, bao gbm:

Ong dong dung tich 250 ml (cé thé doc chinh xac dén
2 ml) c6 khéi lrong (220 £ 44) g.

Mot thiét bj c6 kha ndng tao ra (300 + 15) lan g0 trong
1 min tir d6 cao (14 + 2) mm. Gia d& dng dong va kep giir
c6 khéi lwong (450 £ 10) g.

Cdch tién hanh: Xac dinh thé tich thé (¥,) nhu mé ta &
phén trén. Lap chit dng dong vao gia d&. Tién hanh 10,
500, 1250 l4n g6 1én cing mot mau bot va doc cac thé tich
twong (mg Vo Vsoo Viaso tai vach chia gan nhat. Néu Vs
va V)50 khéc nhau khéng qua 2 ml, ¥,,s,1a thé tich gd.
Néu Vigy va V555 khac nhau hon 2 ml, tiép tuc gd, vi du
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1250 lan nira dén khi chénh léch vé thé tich gura 2 lan do
lién tiép it hon hodc bang 2 ml. Déi véi mot 50 loai bt, cé
thé ap dung it lan g6 hon sau khi da duge thim dinh. Tinh
khdi lugng ncng £0 ra g/ml ap dung cong thirc m/V, (Vf la
thé tich go cudi cung). Viéc xac dinh tinh chat nay can thuc
hién bang cac phép do lap lai. Ghi rd d¢ cao khi roi clng
véi két qua.
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Hink 6.13.3 - Thiét bi do khi lirgng riéng g6

Néu khong thé diung 100 g mau thir, ding mot luong bot
nh6 hon va éng dong 100 ml phi hgp (c6 thé doc chinh
xac dén 1 ml) nang (130 % 16) g lap v6i mot gia d& nang
(240 £ 12) g. V250 12 thé tich g6 néu chénh léch thé tich
giira 2 1an do lién tiép it hon hoic bang 1 ml. Ghi r& nhimg
thay ddi nay ciing vi két qua.

Pl{mg phdp 2 )
Tién hanh nhu mé td & phuong phép 1 nhung ding thiét
bi tao ra 250 lan gd trong 1 min tir d§ cao (3,0 £ 0,2) mm.

thg phdp 3

Tién hanh nhu mé ta trong phucmg phap 3 cua xé4c dinh
khdi lugng neng tho, dung coc do c6 ndp nhu md ta trong
Hinh 6.13.2. Céc do c6 nip dugc nang lén ha xuong 50
dén 60 lan trong 1 min va dung thiét bi thir khéi lugng
riéng g6 phu hgp. Thyc hién 200 l4n g, bo nﬁp ra va gat
bdt dur nhur mé ta trong phuong phép 3 ciia x4c dinh khbi
lrong riéng thé. Lap lai qua trinh v6i 400 lan go. Néu khéi
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luong cua 2 lan do khac nhau hon 2 %, L’:plalquymnhﬂm
v&i 200 1in g6 nira dén khi chénh léch khéi lugng cia 2 lan
do lién tiép it hon 2 %. Tinh khéi lugng riéng gd ra g/ml p
dung cong thirc m¢100 (myla khéi lugng bot trong coc do).
Thuc hién trén 3 mau thr khac nhau va tinh két qua trung
binh. Céc diéu kién thir, bao gém dd cao khi roi, can duge
bao c4o ciing v6i két qua.
Cac phuong phap do chi s6 nén caa bot
Vi céc tuong tac giira céc hat byt anh huong dén khoi ll.r(mg
riéng thd cua bot ciing la nhimg twong tac anh huong dén
tinh chat chay cua bét, nén viéc so sanh k_hm lugng niéng
tho va khéi lugng riéng go c6 thé cung cap thudc do mirc
d9 quan trong tuong ddi cua cac twong tac nay dbi vai mét
loai bot. Phép so sanh nay duge su dung nhu mot chi sb vé
kha nang chay cua bot, vi du chi sb nén hodc ty sb Hausner.
Chi sb nén va ty so Hausner la nhimg chi so cho biét xu
huéng bi nén ciia bot nhu mé ta & trén. Céc chi s nay cho
phép xac dinh kha nang ling xudng cua bot va cho phép
dénh gid mic d6 quan trong trong d6i cua tuong tic giita
cac hat. Vi bot c6 tinh chat chay tu do, cc tuong tic nay it
oy nghia va khoi luong riéng tho va khéi lwong riéng gd c6
gia tri gan nhau. Péi voi bot kha nang chay kém hon, tuong
tic giira cac hat thuong 16m hon va khoi luong riéng thd va
khéi luong riéng go cling khac nhau nhiéu hon. Sy khic
nhau nay duoc phan 4nh trong chi sb nén va ty s6 Hausner.
Chi 56 nén:
100(Vy—V))

Vo
Trong do:
V, |4 thé tich biéu kién khi chua bj nén.
V; la thé tich g6 cudi ciing.
Ty s6 Hausner:

Vo

Vs

Tuy thude vao ché phém, chi sé nén c6 thé duoc xéc dinh
baug cach ap dung V), thay cho V). Néu ¥, dugc 4p dung,
can phai ghi cung voi két qua.

¥V, 1a thé tich doc duge sau 10 lan g0 lén mau bot theo
phuong phap 1 cia muc Xac dinh khdi lurong riéng gd.



