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ngay. Trong khi để nguội dần, lại thả một vài hạt chất thử
trong khoảng thời gian đều đặn, lau sạch bề mặt sau mỗi
lần thử.

Ghi lại nhiệt độ mà tại đó chất thử ngừng tan chảy ngay khi
tiếp xúc với bề mặt tấm kim loại (t2).

Điểm chảy tức thời được tính theo công thức:

(t₁ +12)/2

Phương pháp 4

Xác định điểm nhỏ giọt (áp dụng cho vaselin và những
chất tương tự).
Điểm nhỏ giọt là nhiệt độ mà tại đó giọt đầu tiên của chất
thử nóng chảy rơi xuống từ một cái chén nhỏ trong điều
kiện xác định dưới đây:

Dụng cụ (Hình 6.7)

Một ống kim loại (A) bao bọc nhiệt kế thủy ngân và được
vặn vào một ống kim loại thứ hai (B), một chén nhỏ bằng

kim loại (F) được gắn cố định vào phần dưới của ống (B)
bằng hai cái đai xiết chặt (E), vị trí chính xác của chén
được xác định bằng hai giá đỡ (D) dài 2 mm và cũng dùng

để giữ cho nhiệt kế ở chính giữa. Có một lỗ (C) xuyên qua
thành của ống kim loại thứ 2 (B), được dùng để cân bằng
áp suất.
Bề mặt lỗ thoát ở đáy chén phải phẳng và vuông góc với

thành trong của nó. Nhiệt kế có đường kính trong của bầu

thủy ngân từ 3,3 mm đến 3,7 mm, dài 5,7 mm đến 6,3 mm,

được chuẩn hoá từ 0 °C đến 110 °C chia vạch 1 mm tương
ứng 1 °C. Dụng cụ được đặt theo chiều dọc của một ống có
kích thước khoảng 20 cm × 4 cm, được cố định bằng một

cái nút và nhiệt kế xuyên qua nút theo một đường rãnh.

Miệng lỗ thoát của chén cách đáy của ống khoảng 15 mm.

Ông được nhúng vào một cái cốc vại có dung tích 1 L,
chứa nước sao cho đáy của ống cách đáy của cốc khoảng

25 mm, mặt thoáng của nước bằng với đầu trên của ống
kim loại thứ nhất (A). Một dụng cụ khuấy được dùng để
giữ cho nhiệt độ của nước đồng nhất.

Cách xác định

Nếu không có chỉ dẫn gì khác trong chuyên luận, đổ chất
thử tới miệng chén mà không làm nóng chảy nó, dùng thìa

xúc hóa chất để loại bỏ những phần dư ở miệng và đáy
chén. Ấn chén vào vị trí của nó trong lớp vỏ kim loại (B)
cho tới khi chạm tới giá đỡ, dùng thìa xúc bớt chất thử do
nhiệt kế đẩy ra. Đun nóng cốc nước, khi nhiệt độ đạt tới
thấp hơn nhiệt độ nóng chảy hay nhỏ giọt khoảng 10 °C
thì điều chỉnh tốc độ tăng nhiệt độ khoảng 1°C/min và ghi
nhiệt độ giọt chất lỏng đầu tiên rơi xuống.
Tiến hành ít nhất 3 lần, mỗi lần thử với mẫu thử mới. Sự
khác biệt giữa các lần đọc không quá 3 °C. Nhiệt độ trung
bình của 3 lần xác định là điểm chảy hay điểm nhỏ giọt.
của mẫu thử.
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Hình 6.7 - Dụng cụ xác định điểm nhỏ giọt
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(kích thước tính bằng mm)

6.8 XÁC ĐỊNH NHIỆT ĐỘ SÔI VÀ KHOẢNG
CHƯNG CẤT

Nhiệt độ sôi của một chất lỏng là nhiệt độ đã hiệu chỉnh,
tại đó áp suất hơi của chất lỏng đạt tới 101,3 kPa
Xác định nhiệt độ sôi

Dụng cụ (Hình 6.8)

Bình chưng cất: Bình chưng cất đáy tròn, bằng thủy tinh
chịu nhiệt có dung tích 50 ml đến 60 ml, cổ bình cao

đến 16 mm, ở khoảng giữa chiều cao của cổ bình có một
10 cm đến 12 cm, đường kính trong của cổ bình từ 14 mm

ống nhánh dài 10 cm đến 12 cm, đường kính trọng 5 mm
và tạo với phần dưới của cổ bình một góc 70° đến 75°.
Ông ngưng ruột thẳng: Một ống thủy tinh thẳng dài 55 cm
đến 60 cm, phần được cung cấp nước lạnh dài khoảng 40 cm.
Ở cuối ống ngưng lắp một ống nối cong để dẫn chất lỏng
cất được vào bình hứng.
Bình hứng: Là một ống đong thích hợp có dung tích 25 ml
đến 50 ml, chia độ đến 0,5 ml.
Nguồn nhiệt có thể điều chỉnh được cường độ đốt nóng, có
thể dùng bếp khí đốt, đèn cồn. Khi dùng bếp khi đốt hay
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đèn cồn phải dùng một lưới thép có phủ chất chịu nhiệt
hình vuông, mỗi chiều dài 14 cm đến 16 cm, ở giữa có một
lỗ tròn sao cho khi đặt bình cất vào, phần lọt xuống dưới
lưới thép có phủ chất chịu nhiệt có dung tích 3 ml đến 4 ml.
Nhiệt kể đã hiệu chuẩn chia độ đến 0,5 °C hoặc tới 0,2 °C.
Lắp nhiệt kế ở đúng giữa cổ bình và để đáy của bầu thủy
ngân ngang với mức thấp nhất của cổ bình.

Cách xác định

Cho vào bình cất 20 ml chất thử, thêm vào bình cất vài
viên bi thủy tinh hay đá bọt. Đun nóng bình nhanh cho đến
sôi. Đọc nhiệt độ khi giọt chất lỏng đầu tiên hứng được.
Hiệu chỉnh nhiệt độ đọc được với áp suất khí quyển bằng
công thức sau:

t₁t₂+ k (101,3 - b)

Trong đó:
tị là nhiệt độ đã được hiệu chỉnh;

t, là nhiệt độ đọc được ở áp suất b;
b là áp suất không khí tại thời điểm thử nghiệm (tính theo
kPa);

Nhiệt độ sôi (°C)

Dưới 100 °C

Trên 100 °C tới 140 °C

Trên 140 °C tới 190 °C

Trên 190 °C tới 240 °C

Trên 240 °C

Hệ số hiệu chỉnh

0,30

0,34

0,38

0,41

0,45

Xác định khoảng chưng cất
Khoảng chưng cất của một chất lỏng là khoảng nhiệt độ

được hiệu chỉnh ở áp suất 101,3 kPa, trong khoảng đó một
chất lỏng hay một phần xác định chất lỏng chưng cất được
trong điều kiện dưới đây:

Dụng cụ

Dụng cụ giống như dụng cụ xác định điểm sôi, chỉ khác là
bình cất có dung tích 200 ml và nhiệt kế lắp sao cho đầu

trên của bầu thủy ngân thấp hơn thành dưới của ống nhánh
5 mm. Nhiệt kế được chia vạch tới 0,2 °C và có khoảng
thang đo được 50 °C. Trong khi chưng cất bình và cổ bình
được bảo vệ để tránh gió lùa bằng một tấm màn chắn thích
hợp. Hứng dịch cất vào một ống đong 50 ml chia độ tới
1 ml. Làm lạnh ống ngưng bằng nước tuần hoàn đối với
các chất chưng cất dưới 150 °C.

Cách xác định

Cho vào bình cất 50 ml chất lỏng thử nghiệm, thêm vài
viên đá bọt. Đun bình sao cho chất lỏng sôi nhanh và ghi

nhiệt độ tại đó giọt chất lỏng đầu tiên cất được nhỏ vào ống
đọng. Điều chỉnh nguồn nhiệt để có tốc độ cất 2 ml/min
đến 3 ml/min và ghi lại nhiệt độ mà tất cả chất thử hay một
phần quy định chất thử ở 20 °C được chưng cất hết.
Hiệu chỉnh nhiệt độ đọc được với áp suất khí quyển bằng
công thức sau:

Trong đó:

, là nhiệt độ đã được hiệu chỉnh;t
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b là áp suất không khí tại thời điểm thử nghiệm (tính theo
kPa);

k là hệ số hiệu chỉnh ở bảng trong mục Xác định nhiệt

độ sôi, nếu không có hệ số nào khác được quy định trong

chuyên luận riêng.

100

k là hệ số hiệu chỉnh có giá trị như ở bảng dưới đây:

75°

Hình 6.8 - Dụng cụ xác định điểm sôi, khoảng chưng cất
(kích thước tính bằng mm).

6.9 XÁC ĐỊNH ĐỘ THẨM THẤU

Xác định độ thẩm thấu là một phương pháp đo nồng độ

thẩm thấu của dung dịch mẫu thử từ phép đo của độ hạ
băng điểm.

t₁₂+k (101,3 - b)
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Khi một dung dịch và một dung môi tinh khiết được ngăn
cách nhau bởi một màng bán thấm, thì dung môi có thể đi

qua tự do nhưng chất tan thì không thể, một phần của dung
môi tinh khiết sẽ đi qua màng sang bên ngăn của dung
dịch. Sự chênh lệch áp suất giữa hai ngăn đồng thời với

việc di chuyển của dung môi qua màng được định nghĩa là

áp suất thẩm thấu. Áp suất thẩm thấu là một đặc tính vật lý
phụ thuộc vào tổng các dạng tiểu phân có mặt, bao gồm cả
các phân tử trung hòa và các ion và không phụ thuộc vào

bản chất chất tan. Các đặc tính của dung dịch như áp suất
thẩm thấu, độ hạ băng điểm, độ tăng điểm sôi... không phụ
thuộc vào bản chất của chất tan mà phụ thuộc vào tổng số

của tất cả các dạng tiểu phân được gọi là các đặc tính phụ
thuộc số lượng của dung dịch.

Áp suất thẩm thấu của một dung dịch polymer có thể đo
trực tiếp như là sự chênh lệch áp suất thủy tĩnh giữa hai

ngăn được cách nhau bởi một màng bán thấm, ví dụ màng
celulose. Tuy nhiên, nó không áp dụng đối với dung dịch
có chứa các phần tử nhỏ có thể đi qua màng bán thấm. Mặc
dù áp suất thẩm thấu của một dung dịch như vậy không
thể đo được trực tiếp, hướng và mức độ của việc di chuyển
dung môi qua màng sinh học có thể được dự đoán trước từ

tổng số tất cả các tiểu phân có mặt khi dung dịch được đặt
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