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6.6 XÁC ĐỊNH NHIỆT ĐỘ ĐÔNG ĐẶC

Nhiệt độ đông đặc là nhiệt độ cao nhất giữ nguyên không
đổi trong quá trình chuyển từ trạng thái lỏng sang trạng
thái rắn.

Dụng cụ (Hình 6.6)

Một ống nghiệm (a) 150 mm × 25 mm đặt vào bên trong
một ống nghiệm lớn (b) khoảng 160 mm × 40 mm. Hai
ống nghiệm không chạm vào nhau và cách nhau một lớp
không khí. Ông nghiệm bên trong được đậy bằng một
nút có mang một que khuấy và một nhiệt kế (dài khoảng
175 mm, chia độ tới 0,2 °C), được cố định sao cho bầu
nhiệt kế cách đáy ống khoảng 15 mm. Que khuấy được
làm bằng một đũa thủy tinh hoặc bằng thép, đầu dưới uốn

thành một vòng tròn có đường kính khoảng 18 mm, vuông
góc với que khuấy.

Ống nghiệm (a) và ống bọc nó (b) được giữ ở giữa một
cốc hình vại (c) có dung tích 1 L, chứa một chất lỏng làm
lạnh thích hợp. Mức chất lỏng làm lạnh cách miệng ống
khoảng 20 mm. Một nhiệt kế bổ trợ được giữ trong chât
lỏng làm lạnh.
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Cách tiến hành

Lấy một lượng chế phẩm (đã được làm nóng chảy nếu cần
thiết), cho vào ống nghiệm (a) của dụng cụ sao cho bầu
thủy ngân của nhiệt kế ngập trong lớp chế phẩm và xác
định sơ bộ khoảng nhiệt độ đông đặc bằng cách làm lạnh
nhanh. Đặt ống nghiệm (a) đã chứa chế phẩm vào trong
một bể cách thủy có nhiệt độ trên nhiệt độ đông đặc dự
kiến khoảng 5 °C cho đến khi các tinh thể chế phẩm chảy
hoàn toàn. Làm đầy cốc (c) bằng nước hoặc dung dịch bão
hòa natri clorid ở nhiệt độ thấp hơn nhiệt độ đông đặc dự
kiến khoảng 5 °C. Lồng ống nghiệm (a) vào ống nghiệm
(b) và đặt vào cốc (c). Khuấy liên tục, nhẹ nhàng và cứ
30 s lại đọc nhiệt độ trên nhiệt kế một lần. Lúc đầu nhiệt
độ hạ thấp dần, rồi giữ nguyên một thời gian hoặc tăng một
chút, rồi giữ nguyên không đổi trong suốt thời gian đông.
Để tránh hiện tượng chậm đông, khi gần đến điểm đông,
có thể cho vào ống nghiệm một tinh thể nhỏ chế phẩm đã
có sẵn, hoặc cọ nhẹ thành trong của ống nghiệm.

Hình 6.6 - Dụng cụ xác định nhiệt độ đông đặc
(kích thước tính bằng mm)

6.7 XÁC ĐỊNH NHIỆT ĐỘ NÓNG CHẢY, KHOẢNG
NÓNG CHẢY VÀ ĐIỂM NHỎ GIỌT

Khoảng nóng chảy (gọi tắt là khoảng chảy) của một chất là
khoảng nhiệt độ đã hiệu chỉnh, kể từ khi chất rắn bắt đầu
nóng chảy và xuất hiện những giọt chất lỏng đầu tiên, đến
khi chất rắn chuyển hoàn toàn sang trạng thái lỏng.
Nhiệt độ nóng chảy (gọi tắt là điểm chảy) của một chất là
nhiệt độ đã hiệu chỉnh, tại đó hạt chất rắn cuối cùng của
chất thử nghiệm chuyển thành trạng thái lỏng, bắt đầu biến
màu, hoá than hoặc sủi bọt.

Khi phải xác định khoảng chảy, nếu nhiệt độ bắt đầu hoặc
nhiệt độ kết thúc nóng chảy không xác định rõ ràng, ta có
thể chỉ xác định nhiệt độ kết thúc, hoặc nhiệt độ bắt đầu
nóng chảy. Nhiệt độ này phải nằm trong giới hạn quy định
trong chuyên luận riêng của chế phẩm.
Để xác định khoảng chảy và điểm chảy, tùy theo tính chất
lý học của từng chất, áp dụng một trong các phương pháp
1, 2 hay 3, còn để xác định điểm nhỏ giọt thì sử dụng
phương pháp 4.

Phương pháp 1

(Áp dụng cho các chất rắn dễ nghiền nhỏ).

Một bình thủy tinh chịu nhiệt, trong bình chứa một chất
lỏng thích hợp, thường dùng là dầu parafin, hoặc để xác
định ở nhiệt độ cao dùng dầu silicon, lượng chất lỏng đủ
để nhúng chìm được nhiệt kế và mẫu thử sao cho bầu thủy
ngân cách đáy bình 2 cm.

Dụng cụ

Một dụng cụ khuấy có khả năng duy trì sự đồng nhất về
nhiệt độ trong chất lỏng.

Một nhiệt kế đã được hiệu chuẩn và chia độ đến 0,5 °C, có
khoảng nhiệt độ đo từ thấp nhất đến cao nhất không được
quá 100 °C.
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