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Tinh két qua theo cong thire:
dl() — M2 - M’
(My+ M) = (M; + My

6.6 XAC PINH NHIET PQ PONG PAC

Nhi¢t d¢ dong dic 1a nhiét d6 cao nhét git nguyén khong

ddi trong qua trinh chuyén tr trang thai long sang trang
thai rin.

Dyng cu (Hinh 6.6)

Mf" ?“g nghi¢m (a) 150 mm x 25 mm dit vao bén trong
mot ong nghi¢m Ién (b) khoang 160 mm x 40 mm. Hai
ong nghi¢m khong cham vao nhau va cach nhau mét 16p
kl}éng khi. Ong nghiém bén trong dugc ddy bing mot
nat c6 mang mot que khudy va mot nhiét ké (dai khoing
175 mm, chia d¢ toi 0,2 °C), duge cb dinh sao cho biu
nhiét ké cach day éng khoang 15 mm. Que khuay dugc
lam bang mot diia thuy tinh hodic bing thép, dau dudi ubn
thanh mdt vong tron c6 dudmg kinh khoang 18 mm, vuéng
goc vO1 que khuay.

Ong nghiém (a) va dng boc no (b) dugce giir ¢ gitta mot
coc hinh vai (¢) cé dung tich 1 L, chira mt chét long lam
lanh thich hgp. Mitc chat 16ng lam lanh cich miéng bng
khoang 20 mm. Mét nhiét ké b trg dugc gii trong chat
long lam lanh.

Nhiét ké
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Hinh 6.6 - Dung cu xac dinh nhiét d¢ dong dac
(kich thudc tinh bang mm)

PHY LUC 6

Cich tién hanh

Lay mdt lugng che pham (da dugc lam néng chdy néu can
thiét), cho vao bng nghlem (a) cua dyung cy sao cho bau
thay ngan cta nhiét ké ngap trong 16p ché pham va xac
dinh so bd khoing nhiét do dong dic béng céach lam lanh
nhanh. Pt éng nghiém (a) da chira ché phdm vao trong
mot bé cach thiy c6 nh1¢t do trén nhiét do dong dac du
kién khoang 5 °C cho dén khi céc tinh thé ché phim chay
hoan toan. Lam diy cdc (c) bfmg nude hodc dung dich bdo
hoa natri clorid & nhiét 4o thap hon nhiét do déng dac du
kién khoang 5 °C. Long 6ng nghiém (a) vao 6ng nghiém
(b) va dat vao cde (c). Khudy lién tuc, nhe nhang va cir
30 s lai doc nh]et dd trén nhiét ké mét lan. Lic dau nhiét
do ha thap dan, rdi gitr nguyén mot thoi gian hodc ting mot
chut, roi gilr nguyén khong dbi trong suot thoi gian dong.
Dé tranh hién trgng cham dong, khi gan dén diém dong,
co thc cho vao dng nghiém mot tinh the nho ché pham da
c6 sin, hoic co nhe thanh trong cia ong nghiém.

6.7 XAC PINH NHIET PQ NONG CHAY, KHOANG
NONG CHAY VA PIEM NHO GIQT

Khoang néng chay (goi tat 12 khoang chay) cua mot chit la
khoang nhiét do da hiéu chinh, ké tir khi chét ran bat dau
néng chay va xuét hién nhirng giot cht long dau tién, dén
khi chét rin chuyén hoan toan sang trang thai long.

Nhiét do néng chdy (goi tit 1a diém chay) ctia mot chat 1a
nhiét d6 da hiéu chinh, tai d6 hat chat ran cudi ciing cta
chét thir nghiém chuyén thanh trang thai long, bit diu bién
mau, hod than hodc sui bot.

Khi phai xédc dinh khodng chay, néu nhiét do bit dau hodc
nhiét d¢ két thiic néng chay khong xac dinh rd rang, ta c6
thé chi xac dinh nhiét do két thuc hodc nhiét d6 bat dau
ndéng chay. Nhiét d¢ nay phai nam trong gidi han quy dinh
trong chuyén luan riéng cua ché pham.

Pé x4c dinh khoang chay va diém chay, tity theo tinh cht
ly hoc cua tung chit, 4p dung mét trong cac phuong phap
[, 2 hay 3, con dé xac dinh diém nho giot thi sir dung
phuong phap 4.

Phuong phap 1
(Ap dung cho céc chat rén d& nghién nho).

Dung cu

Mot binh thiy tinh chiu nhiét, trong binh chira mét chat
l6ng thich hop, thuong ding la du parafin, hodc dé xac
dinh & nhiét d§ cao dung dau silicon, lugng chét long du
dé nhing chim duoc nhiét ké va miu thir sao cho bau thiy
ngan cach day binh 2 cm.

Mgt dung cu khuay 6 kha nang duy tri sy déng nhit vé
nhiét ¢ trong chét long.

Mot nhiét ké da dugc hiéu chuén va chia d§ dén 0,5 °C, c6
khoang nhiét d¢ do tir thép nhét dén cao nhét khong dugc
qua 100 °C.
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Ong mao quan, han kin mdt dau, dai 6 cm dén 8 cm,
duomg kinh trong 1,0 mm £ 0,1 mm, thanh 6 ong day khoang
0,10 mm dén 0,15 mm.

Ngudn nhiét, c6 thé diéu chinh dugc.

Dung cu ¢6 thé dugc hiéu chuin vai cac chét chuin co
diém chay dugc chimg nhan cua T6 chirc Y té thé gioi hay
nhirg chat thich hep khéc.

Cdch xdc dinh

Nghién thanh bt min chat thir da lam kho 24 h ¢ dp sudt
1,5 kPa dén 2,5 kPa trong binh véi chit hat 4m thich hop,
hodc say khé 2 h & 100 °C dén 105 °C, trir truong hop c6
chi dan trong chuyén ludn riéng.

Cho bt vao ong mao quan, lén bot b{mg cich go nhe o ong
mao quan xuong mait phing cimg dé c6 mot 16p ché phdm
cao 4 mm dén 6 mm.

Pun néng binh dung chat long dén khi nhiét do thap hon
diém chay du kién cua chat thir khoang 10 °C, diéu chinh
nhiét dg sao cho nhiét d¢ tang 1 °C trong 1 min (trlr truomg
hop c6 chi dan trong chuyén luan riéng), hodc cho nhiét d§
tang 3 °C trong I min khi thir cic chdt khong bén vi nhigt.
Khi nhiét do dat thdp hon diém chay dy kién khoang 5 °C,
lay nhiét ké ra, nhanh chong budc ong mao quan cé ché
phidm vao nhiét k&, sao cho 16p ché phdm ngang véi phin
gilta bau thily ngan cia nhiét ké. Pit lai nhiét ké vao binh.
Nhiét d6 ma tai dé nhin théy c6t chét thir Xep xudng, so
sanh v&i mot diém nao dé trén thanh dng, duoc x4c dinh la
diém bat diu nong chay va nhiét d6 ma tai do chét thir trg
thanh chat l6ng hoan toan, dugc xac dinh I4 diém cudi cia
sur chay hay diém chay.

Hiéu chinh nhiét d6 quan sat duoc néu nhiét ké do c6 sai sb
vai nhiét ké chuin va sur khac biét néu c6 giira nhiét d ciia
doan c6t thiy ngén & ngoai chét long trong diéu kién thi
nghiém va ciia doan cot thity ngén ngoai chét long trong
diéu kién hiéu chudn. Nhiét d6 cua doan cot thiay ngén
& ngoai chét long dugc xac dinh bé’mg cach dit bau thay
ngén ciia nhiét ké phu & diém giira cia phén c6t thity ngén
10 ra ngoai chit 16ng ctia nhiét ké chinh.

Tinh nhiét d6 da hiéu chinh theo cdng thirc sau:

T hiéu chinh =T + 0,00016N (Ts - t)

Trong do:

T la nhiét do doc trén nhiét ké chinh;

Ts 1a nhiét do trung binh cua doan cft thiy ngin & ngoai
chét long cuia nhiét ké chinh trong diéu kién chudn hoa;

t la nhiét d6 cua doan cot thuy ngin & ngoai chét 1ong doc
trén nhiét ké phy tai diém chay;

N la sé khoang chia d¢ (°C) cua doan cét thuy ngén cia
nhiét ké chinh & ngoai chét long.

Phurong phap 2

(Ap dung cho céc chét khéng nghién thanh bot dugc nhur

md, sap, acid béo, parafin rén, lanolin va chét trong tu,
khéng tan trong nudc).
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Dyung cu

Dung dyng cu nhu phuong phap 1, riéng 6ng mao quan he
hai dau, dai 80 mm dén 100 mm, dudng kinh trong 0,8 mm
dén 1,2 mm, thanh day 0,1 mm dén 0,3 mm.

Cdch xdc dinh

Can than lam chay chat thir & nhiét d thap t6i thiéu. Cim
émg mao quan vao chét thir sao cho léy duge mot cot chat
thir cao 10 mm khong c6 bot. Dung khén sach lau sach
phia ngoai mao quan, dé nguoi ¢ 10 °C hay thdp hon trong
24 h, hodc de tiép xuce vai nude da it nhat 2 h,

D6 nudc cit vao cbe thay tinh dén chiéu cao 6 cm. Treo
nhiét ké vao gia va nhiing vao chinh giira céc nudc. Pun
nong cbe nude dén nhiét do thap hon diém chay du kién
10 °C, Iéy nhiét ké ra, nhanh chéng budc mao quan vao
nhiét ké bing phuorng tién thich hop sao cho cét chat thir
ngang voi phan g:ua bau thiy ngan cua nhiét ké, diéu
chmh nhiét ké dé dau dudi cia 6ng mao quan cach day
cbe 1 cm. Piéu chinh tdc do gia nhiét khong qua 1 °C/min.
Trong lic dé ludn khudy nuée nhe nhang va quan sat cot
chét thir, khi cot chét thir bit ddu dang 1én trong dng mao
quan thi doc nhiét 6.

Két qua doc giira 2 lan do lién tiép khong dugc chénh léch
nhau quéa 0,5 °C. Ly két qua trung binh. Nhiét d¢ nay
duroc coi 1a diém chay va phai nam trong khoang nong
chay quy dinh cua chuyén luin.

Phlrcmg phap 3

(Ap dung cho chét rin dé nghién nho, giéng nhu phuong
phép 1).

Dung cu

Mot khéi kim loai (nhur ddng) khong bi in mon béi chit
thir nghiém, kha nang truyén nhiét tét, bé mit trén duoc
danh bong can than. Khdi kim loai nay dugc dun nong
toan khdi va dong déu bing mét dung cu nhu dén ga nho
diéu chinh duoc hay dung cu dun néng b%"mg dién c6 thé
diéu chinh chinh x4c. Khéi kim loai ¢c6 mot khoang hinh
ng nim song song, bén dudi va cach bé mat danh bong
khoang 3 mm, c¢ kich thudc thich hop dé chira duge mot
nhiét ké thiy ngén, dit & vi tri gidng vi tri khi hiéu chuin.
Dung cu dugc hiéu chuan bang mét chit chuin thich hop
da ghi trong phuong phép 1.

Cidch xdc dinh

Dun néng khoi kim loai véi mot tée do thich hop téi nhiét
d6 dudi diém néng chay du kién khoang 10 °C thi diéu
chinh nhi¢t d¢ ting 1 °C/min, tai nhirng khoang théi glan
déu nhau, tha mot vai hat chét thir da duoc lam khé bing
phuong phép thich hep hay theo sy chi din trong chuyén
luan va nghién thanh bét min 1én bé mat khéi kim loai gin
vi tri ctia bau thiy ngan cua nhiét ké, lau sach bé mit sau
mdi lan thir nghiém.

Ghi lai nhiét do ma tai d6 chat thir tan chay lan dau tién
ngay khi né cham t&i bé mat kim loai (t,) va ngimg dun
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ngay. Trong khi dé ngudi dan, lai tha mot vai hat chit thir
trong khoang thoi gian déu dan, lau sach bé mat sau mdi
lin thir, '

Ghi lai nhiét do ma tai do chét thir ngimg tan chay ngay khi
tiep xtic v&i bé mat tim kim loai (t,).

Diém chay tirc théi duge tinh theo cong thirc:

(t +1)2
Phuong phap 4

Xéc dinh diém nho giot (ap dung cho vaselin va nhimg
chit tuong tyr).

Diém nho giot 14 nhiét do ma tai dé giot dau tién cua chat
thir néng chay roi xuéng tir mdt c4i chén nho trong diéu
kién xac dinh duéi day:

Dyng cu (Hinh 6.7)

Mot ong kim loai (A) bao boc nhiét ké thity ngan va dugc
van vao mot ong kim loai thit hai (B), m6t chén nho biang
kim loai (F) duogc gan ¢6 dinh vao phan dudi cia dng (B)
bang hai céi dai xiét chat (E), vi tri chinh xac cuia chén
dl'IQC xac dinh bing hai gia d& (D) dai 2 mm va ciing dung
dé giir cho nhiét ké & chinh giira. C6 mét 15 (C) xuyén qua
thanh cia dng kim loai tht 2 (B), dugc ding dé cén bing
ap suat.

Bé mat 15 thoat & day chén phai phing va vudng goc vai
thanh trong cua né. Nhiét ké c6 dudng kinh trong cia bau
thiy ngén tir 3,3 mm dén 3,7 mm, dai 5,7 mm dén 6,3 mm,
dugc chuin hoa tir 0 °C dén 110 °C chia vach 1 mm tuong
trng 1 °C. Dung cu dwgc dit theo chiéu doc ciia mdt ong c6
kich thudc khoang 20 cm x 4 cm, duogc cé dinh bing mét
cai niit va nhiét ké xuyén qua nit theo mot dudng rénh.
Miéng 15 thoat cia chén cach day ciia ng khodng 15 mm.
Ong dugc nhing vao mét cai cbc vai c6 dung tich 1 L,
chira nudc sao cho day cia 6ng cach day cuia cbc khoang
25 mm, mit thoang ciia nurdc béng véi dau trén cia éng
kim loai thir nhét (A). Mot dung cu khudy dugc ding dé
giir cho nhiét do cia nuéc dong nhat.

Cadch xdc dinh

Néu khong c6 chi dan gi khac trong chuyén luén, dd chat
thir t6i miéng chén ma khong 1am néng chay no, dung thia
xtic hoa chit dé loai bé nhimg phan du & migng va ddy
chén. An chén vao vi tri ciia né trong 16p vo kim loai (B)
cho t&i khi cham t6i gia d&, ding thia xiic bét chat thir do
nhiét ké diy ra. Pun néng cec nudc, khi nhiét do dat tdi
thdp hon nhiét d6 néng chay hay nhé giot khoang 10 °C
thi diéu chinh téc do tang nhiét 4o khoang 1 °C/min va ghi
nhiét 4o giot chit long diu tién roi xuéng.

Tién hanh it nhat 3 1an, mdi l4n thir véi mau thir méi. Sy
khac biét glﬁa c4c 1an doc khong quéa 3 °C. Nhu:t do6 trung
binh cua 3 lan x4c dinh la diém chay hay diém nho giot
ctia mAu thir.
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Hinh 6.7 - Dung cu xéc dinh diém nhé giot
(kich thucre tinh bang mm)

6.8 XAC PINH NHIET PQ SOI VA KHOANG
CHUNG CAT

Nhiét do soi cua mot chat long la nhiét d9 da hi¢u chinh,
tai d6 4p sut hoi cua chat long dat ti 101,3 kPa.

Xic dinh nhiét d¢ soi

Dyng cy (Hinh 6.8)

Binh chumg cat: Binh chung cét day tron, bing thuy tinh
chiu nhiét c6 dung tich 50 ml dén 60 ml, ¢d binh cao
10 cm dén 12 cm, dudmg kinh trong cua ¢6 binh tir 14 mm
dén 16 mm, & khoang giira chiéu cao cua c6 binh c6 mt
6ng nhanh dai 10 cm dén 12 cm, dudmg kinh trong 5 mm
va tao véi phan dudi ciia co binh mdt goc 70° dén 75°.
Ong ngumg ruét thang: Mot ong thity tinh thing dai 55 cm
dén 60 cm, phén dugc cung cap nudc lanh dai khoang 40 cm.
O cudi éng ngung lip mdt ng ndi cong dé dan chat long
cat duoc vao binh himg.

Binh himg: La mét dng dong thich hgp ¢6 dung tich 25 ml
dén 50 ml, chia do dén 0,5 ml.

Nguon nhlet c6 thé diéu chinh dugc cudmg do dot néng, co
thé dung bép khi dét, dén con. Khi dung bép khi dét hay
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