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PHY LUC 7

Ciin chinh xdc lugng ché phim da chi din cho vio binh
nén nat mai dung tich 250 ml. Thém 25,0 ml dung dich
kali hydroxyd 0,5 N trong ethanol (CD) va vai vién bi thay
tinh. Lap ong sinh han ngugc va, trir khi ¢6 chi dan khéc,
dun s6i 30 min trén céch thay, thinh thoing lic. Thém
| ml dung dich phenolphtalein (TT}) va chuan do ngay (khi
dung dich con dang néng) bing dung d{ch acid hydrocloric
05N (CD) Song song tién hanh mot mau lrﬁng

Chi s0 xa phong héa cua ché pham dugce tinh theo cong
thirc sau:

28,05 x (b - a)

Chi s6 xa phong hoa = P

Trong do:

a la sb ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N trong ethanol
(CD) da dung trong maéu tring;

b 1a s6 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N trong ethanol
(CP) da dung trong mau thur;

P 14 lugng ché pham dem thir (g).

7.8 XAC DINH CHAT KHONG BI XA PHONG HOA

Chat khong bi xa ‘phong héa, dugc tinh bang ty I¢ phéan
tram (kl/kl), 1a phan khong bay hoi ¢ 100 °C dén 105 °C
thu duoc khi chiét ché pham da dugc xa phong hoa voi
mot dung moi hitu co.

Cich xac dinh

Dung phuong phép 1, trir khi ¢6 chi dén khac trong chuyén
luan riéng.

Phwrong phéap 1

Cén chinh xac khoang 2,0 g dén 2,5 g ché pham cho vao
binh dung tich 250 ml, thém 25 ml dung dich kali hydroxyd
0,5 N trong ethanol (TT) va dun s6i 1 h dudi ong sinh han
ngugc trén cich thay, thinh thoang lic. Chuyén dung dich
sang binh gan, trang rura binh véi 50 ml nwée va khi dung
dich con dang im, chiét bang cach léc manh 3 lan, mdi lan
vdi 50 ml ether khing cé peroxyd (TT), dung 50 ml ether
déu dé trang ria binh. Tép trung dich chiét ether vao mot
binh gan khéc chira sﬁn 20 ml nuée. Néu dich chiét ether c6
chira cac tiéu phan rin lo Iimg, loc qua gidy loc loai khong
c6 chat béo, rdi rua gidy loc bang ether khong 6 peroxyd
(TT). Lic nhe binh gan trong vai phut, dé yén cho tach lop
va loai bo lorp nude. Rua dich chiét ether bang cach lac
manh 2 l4n, m3i 1dn véi 20 ml nudc va sau d6 3 1an, méi
lan véi 20 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N (TT), lic manh
va rira v6i 20 ml nude sau moi lan xir ly. Cubi cing rira
nhiéu I4n, mdi 1an véi 20 ml mude, cho dén khi nuée rira
khong con phan (mg kiém vdi dung dich phenolphtalem
(TT,). Chuyén dich chiét ether vao mot binh d can bi va
trang binh gan bang ether khong co peroxyd (TT). Cét bay
hoi ether, r6i thém 3 ml aceton (TT). Ding ludng khong khi
nhe nhang dudi hét dur_lg moi ra khoi binh duge ngadm ngap
trong nudc dang soi, dé nghiéng va quay tron. Say binh dén
khoi lugng khong d6i & nhiét o khong qua 80 °C.

PL-240

DUQC PIEN VIET NAM VI

Hoa tan cin trong binh véi 10 ml ethanol 96 % (TT) méi
dun s6i va (?iﬁ dugc trung tinh vai dung dich phenolphtalein
(TT)). Chuén d6 bang dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong
et{?anol (CD) vai chi thi la dung dich phenolphtalein (TT)).
Néu lugng dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong ethanol
(CD) tiéu thu khong qua 0,1 ml, khéi lugng cin can duge
la lwong chit khéng bi xa phong héa. Tinh ty 1¢ phan trim
chit khong bi xa phong hoa co trong ché pham.

Néu lwong dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong ethanol
(CD) tiéu thu qua 0,1 ml, phai lam lai thi nghiém.

Phuong phap 2

Cén chinh x4c Ivgng ché pham theo chi din (P g) cho vao
mot binh dung tich 250 ml, thém 50 ml dung dich kali
hydroxyd 2 M trong ethanol (TT) va dun | h duéi éng sinh
han ngugc trén cach thuy, thinh thoang lac. Lam ngudi toi
nhiét d6 dudi 25 °C va chuyén dung dich sang mét binh
gan, trang rira véi 100 ml nueoc, roi chiét cin than 3 lan,
mdi lan voi 100 ml ether khong cé peroxyd (TT). Tép trung
dich chiét ether vao mét binh gan khéc chira sin 40 ml
nurée, lic nhe vai phut, dé yén cho tach 16p va loai bo lop
nuée. Rira dich chiét ether 2 1dn, mdi lan véi 40 ml nuce
va sau d6 3 14n, méi 1an vai 40 ml dung dich kali hydroxyd
3% (TT), roa vm 40 ml nueée sau méi lan xir ly. Cudi cling
rira nhiéu 1an, mdi 1an v6i 40 ml nude, cho dén khi nuée rira
khong con phan ing kiém vé&i dung dich phenolphtalein
(TT)). Chuyén dung dich ether vao binh dé can bl rua binh
gan voi ether khong cé peroxyd (TT). Cét can than cho
bay hoi hét ether, thém 6 ml aceton (TT) vao can. Dung
luong khi nhe nhang dudi hét dung mdi ra khoi binh va say
khé cin dén khéi luong khong déi o nhlet d5 100 °C dén
105 °C. Bé ngu01 binh trong binh hit 4m va cin xac dinh
khéi lucmg can (A g)

Ty 1€ phan trim chit khong bi xa phong hoa trong ché
pham = 100 A/P

Hoa tan cin trong 20 ml ethanol 96 % (TT) da dugc trung
hoa trudc voi dung dich phenolphtalein (TT) va chuén do
bing dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong ethanol (CD).
Néu lugng dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong ethanol
(CD) tiéu thu qua 0,2 ml, cin da can khong duge coi l
chét khong bi xa phong hoa va phai 1am lai thi nghi¢m.

7.9 XAC PINH LUU HUYNH DIOXYD
Ap dung phuong phap 2, trir khi ¢6 chi dan khéc.

Phwong phip 1

Duyng cu: Binh cdu dung tich 1000 ml dén 1500 ml dugc
lap voi sinh han nguoc. Dau trén cua sinh han noi lién
tiép v&i hai ong hip thu, mdi éng chira 10 ml dung dich
hydrogen peroxyd 20 tt (TT) méi duge trung hoa vai dung
dich natri hydroxyd 0,1 N (CP), dung dung dich xanh
bromophgnoi ‘(TT) lam chi thi. Binh dugc lip mdt voi syc
khi vé&i dau gan cham déy binh.
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Cdch tién hanh:

g;l:é) ;—f]%?]'g]":d:?mctr \:)é 20 hml acid hydrc?cioric (TI? vao binh.
dich natri caJ'"[:'ojv.w::tg:'3 3 9/a ¥ e dl?xj‘{d Gl qua dung
binh cho dén s0i. Duy o ludag et e i, I rong
trong khoang 10 mi ¥ irt luong khi syc, dé dung dich soi
rong n, lam nguéi biing c4ch nhing binh tir
tr vao nuge. Mg nap, cho nhanh lugng ché phim da can
?&i :calij c’ir?g E; w’:l(_: bgluhi dun nhe va dé soi trong 45 min.
dich trong hai éﬁ K e khi ngimg syc khi. Gop dung
ieh & hap thu va chuén d¢ bing dung djch
natri hydroxyd 0,1 N (CD ).
1 T_nl dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) twong duong
véi 3,203 mg SO,.
Lap lai phép thir trén, nhung khéng c6 ché phim. Dung
dich trong ong hap thy vin phai trung tinh.
Phwong phap 2
Cho 150 ml nwée vao binh A (Hinh 7.9.) va suc khi
carbon dioxyd 15 min qua toan bg hé théng véi téc d6
100 mV/min + 5 ml/min. Lay 10 ml dung dich hydrogen
peroxyd lodng (TT), thém 0,15 ml dung dich xanh
bromophenol trong ethanol (TT). Thém dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CP) cho dén khi xuét hién mau tim xanh
(khéng vuot qua diém trong duong) va chuyén dung dich
thu duge vao 6ng nghiém D.
Duy tri ludng khi suc carbon dioxyd, thao binh gan B ra
va ding 100 ml nwée chuyén khoang 25,0 g ché phdm
vao binh A. Qua binh gan, cho 80 ml dung dich acid
hydrocloric 10 % (TT) vao binh A va dun s6i 1 h. M& khoa
binh gan, nging suc khi, dimg dun ndng va nude sinh han.

i E ]
I |

! D
A
1 _
. = | et
A Q - C
8 \% & ||
Y i
< I
4 !
.\- |
\ V ¥
X ! S
/) oo
\ 2
3 |
\. 7 - ~N
7/
/ A / \
500 mL

Hinh 7.9 - Dung cu xdc dinh lru huynh dioxyd

PHY LUC 7
Diing mot it neée chuyén dung dich trong ong nghi¢m D
sang binh nén miéng réng dung tich 200 ml. Bun 15 min
trén cdch thiy va dé ngugi. Thém 0,1 ml dung dich xanh
bromophenol trong ethanol (TT) va ch'ufm do béng du{rg
dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) cho dén khi chuyén mau
tlr vang sang xanh tim.
Song song tién hanh mot mAu tring.
Ham lugng luu huynh dioxyd (phén tri¢u) dugc tinh theo
cong thirc sau:

n
32030 x (V- V3) x —
m

Trong do:

V, 1a s6 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD) da ding
trong mau thir;

V, 12 s6 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) di ding
trong mau tréng;

n 1a nong 49 duong lugng thuc cua dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CD);

m 12 lugng ché phim dem thir (2).

7.10 XAC PINH CAC CHAT OXY HOA

Cach x4c dinh

Néu khong c6 chi din khac trong chuyén luén riéng, can
chinh x4c khoang 4,0 g ché phim cho vao binh nén nit
mai dung tich 125 ml, thém 50,0 ml nuede. Pay nut va lac
5 min. Chuyén sang dng nit mai dung tich 50 ml va ly tam.
Lay 25,0 ml dung dich trong & trén cho vao binh nén nut
mai dung tich 125 ml, thém | ml acid acetic bing (TT) va
0,5 g dén 1,0 g kali iodid (TT). Pdy nut, lic nhe va dé yén
25 min dén 30 min trong chd t8i. Thém 1 ml dung dich ho
tinh bét (TT) va dinh luong bang dung dich natri thiosulfat
0,002 N (CD) cho dén khi dung djch mét mau. Song song
tién hanh mdt mau tring.

1 ml dung dich natri thiosulfat 0,002 N (CP) tuong g
v6i 34 pg chét oxy hoa, tinh theo H,0,.

Ham lugng chét oxy hoa, tinh theo H,0,, khdng duge qua
0,002 % (kI/kI), trir khi ¢6 chi dan khéc trong chuyén luin
riéng.

7.11 XAC PINH CARBON HUU CO TOAN PHAN
TRONG NUGC DUNG CHO NGANH DUQC

Lugng carbon hitu co toan phin (TOC) ¢6 trong nudc
dung cho nganh dugc dugc xac dinh bing mét phép dinh
lugng gian tiép cdc chit hitu co. Viéc dinh lugng TOC
cling c6 thé duge ding dé kiém soat qué trinh thyc hién
cac cong doan khac nhau trong san xuét thuéc.

Cé nhiéu phrong phéap xéc dinh TOC. Boi vay, thay vi dua
ra mét k¥ thudt cy thé, chuyén luin chung nay chi mé ta
cac quy trinh dwoc sir dung dé danh gia phuong phap da
chon va xir ly két qua trong cac phép thir gi6i han. Mot
dung dich chuin dugc phan tich sau nhitng khoang thdi
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