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DUQC DIEN VIET NAM VI
Tinh sai 56 twong dbi (theo 1y I¢ phan tram) vé thanh phan
trong mau thi
Ap dung cdng thirc sau dé tinh sai sb twong déi vé thanh
phén déi véi mét loai acid amin i

100m,

mg

Trong d6:

m; 1a ham lugng, tinh theo nanomol, x4c dinh bing thuc
nghiém, cua loai acid amin i ¢6 trong méu thi:

m;, 1a ham lugng (tinh theo nanomol) da biét cua loai acid
amin i co trong mau thir. '

Gid trj sai s6 twong doi trung binh vé thanh phén ciia miu
thir la gia tri trung binh cua tit ca cac sai sé twong ddi
vé thanh phan tinh theo timg loai acid amin riéng ré, trir
tryptophan va cystein.

Gid tri sai s6 twong doi trung binh vé thanh phén cia mot
mau thir cung cap thong tin quan trong vé d6 én dinh ciia
phép phén tich theo théi gian. Sy phu hop gitra gia tri
thanh phén acid amin trong mau tht, tim thdy bing thuc
nghi¢m v6i gid tri thanh phan acid amin da biét trudc cia
protein dem thir c6 thé gitip cho viéc cing cb két qua dinh
tinh va xac dinh d9 tinh khiét cia protein trong mau thir.

10.12 XAC PINH HAM LUQNG ETHANOL

Sl'r dung phuong phép 1 hodc phuong phap 2 trir khi ¢6 chi
dan khac trong chuyén luén riéng.

PHUONG PHAP 1

Tién hanh phuong phép sic ky khi (Phy luc 5.2), sir dung
cac dung dich sau:

Dung dich (1): Dung dich chira 5,0 % (tt/tt) ethanol (TT)
va 5,0 % (tt/tt) propanol (TT) (chuan ndi) trong nucdc.
Dung dich (2): Pha loang mét thé tich ché pham thir bang
mede dé thu duoc dung dich chira tir 4,0 % dén 6,0 % (tt/tt)
ethanol.

Dung dich (3): Chuén bi nhu dung dich (2) nhung thém
vira du chét chudn nodi dé thu dugc ndng do cudi cling clia
chuén néi trong dung dich la 5,0 % (tt/tt).

Diéu kién sdc ky:

C6 thé ap dung diéu kién sic ky nhu sau:

Cot (1,5 m x 4 mm) dugc nhdi hat x6p polymer (100 mesh
dén 120 mesh) (Porapak Q hodc Chromosorb 101 la phu
hop).

Nhiét do cot: 150 °C.

Nhiét d6 budng tiém va detector: 170 °C.

Tinh ham luwgng phéan trim ethanol dya vao ty 1§ dién tich
pic ethanol so vai pic chuin néi thu duge trén sac ky do
cua dung djch (1) va dung dich (3).

PHUONG PHAP 2 ‘

Véi nhimg ché phim dugc phép str dung con cong nghiép
¢6 chira methanol, xac dinh ham lugng ethanol giﬁng nhu
phuong phap 1 nhung chuan bj dung dich (2) bang cach
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pha lodng mét thé tich ché phim thir véi mwede dé thu duge
dung dich c6 nong d¢ tong cong cua methanol va ethanol
tir 4,0 % dén 6,0 % (tt/tt).

Xac dinh ham lugng methanol bang phuong phap sic ky
khi nhur da mé ta & phuong phép 1 nhung chuan bj cac
dung dich nhur sau:

Dung dich (1): Dung dich chira 0,25 % (tt/tt) methanol (TT) va
0,25 % (tt/tt) propanol (TT) (chuan ndi) trong nuéc.

Dung dich (2): Pha loang mot thé tich ché pham thir bing
miede dé thu dugc dung dich chira tir 0,2 % dén 0,3 % (ttt)
methanol.

Dung dich (3): Chuan bj nhu dung dich (2) nhung thém
vira du chat chudn néi dé thu durge nbng d6 cudi cling cua
chuén ndi trong dung dich nay la 0,25 %.

Téng lugng ethanol va methanol phdi & trong gi6i han
quy dinh cho phép va ty s giira lugng methanol va luong
ethanol tim dugc phai twong (mg véi ty 1€ nay cla con
cong nghiép co chira methanol da sir dung.

PHUCNG PHAP 3

Phuong phap nay ding cho nhimg ché pham va cac nguyén
liéu dang long chira ethanol.

Ham lugng ethanol cé trong mot chét long duge biéu thi
bing sb thé tich ethanol trong 100 thé tich chit long d6 &
20°C £ 0,1 °C va dugc hiéu 12 phin trim ethanol tinh theo
thé tich/thé tich (tt/tt).

Ham luong ciing c6 thé duge biéu thi bing gam ethanol
trong 100 g chét 1ong va dugc hiéu 1a phan trim ethanol
tinh theo khéi luong/khéi lwong (kUKI).

Phwong phap A

Phuong phép nay diing cho nhimng ché phim c6 chira cac
chit tan c6 kha ning phan tich khéi ethanol khi chung cét.
Khi cit, néu trong mau thir ngoai ethanol va nudc con cé
13n céc chét bay hoi khéac thi hwéng dan thich hop s& duoc
quy dinh trong chuyén luan riéng.

Lién quan giira ty trong & 20 °C £ 0,1 °C, ty trong twong
d6i (da hidu chinh & chan khéng) va ham lugng ethanol
ctia hén hgp nude va ethanol duge ghi trong Bang 10.12 -
Lién quan giira ty trong, ty trong twong ddi va ham lugng
ethanol (Tham khao theo Khuyén cdo Québc t& s 22, T6
chirc Qudc té vé Po ludng hop phap (1972)).

Thiét bj

Thiét bj (Hinh 10.12) bao gdm mdt binh ciu thuy tinh day
tron (A) gin véi mot ddu cat cé b phan biy hoi (B), bo
phan ndy duge ndi voi mot dng sinh han (C) dat thing
dimg. Tiép theo 14 mdt 6ng din (D) gén vao phan dudi cua
dng sinh han d& dan djch cét vao binh himg (14 binh dinh
mirc dung tich 100 ml hodc 250 ml). Trong sudt qua trinh
cét, binh himg nay dugc nhing trong cdc (E) chira hdn hop
d4 va nudc da. Mot miéng 16t duong kinh 6 cm dat dudi
binh cit (A) dé bao vé mau khéng bj chay.
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A 500 mL

200
9]

Hinh 10.12 - Dung cu dé xac dinh ham lugng ethanol
(Kich thuwde tinh bang mm)

DUGQC DPIEN VIET NAM VI

Xdc djnh bang picnomet (Phu luc 6.5)

Pong chinh xac 25,0 ml ché pham &20°C+0,1 °C chuyén
vao binh cAt. Thém 100 ml dén 150 ml nudc cat va vai hat
da bot. Lap hé théng chung cit. Chung cat va himg it nhat
90 mi djch cit vao binh dinh mirc 100 ml. Piéu chinh nht¢t
d dich cét t&i 20 °C £ 0,1°C, pha loang thanh 100 ml bang
nuéce cit & 20 °C + 0,1 °C. Xac dinh ty trong tuong dbi &
20 °C % 0,1 °C bing picnomet.

Ham lugng ethanol tinh theo phan tram tv/tt gap 4 14n tri 6
chi ra trong ¢t 3 & Bang 10.12 - Lién quan gura ty trong,
ty trong tuong déi va ham lugng ethanol. Biéu thi két qua
voi mot chir s6 & phan thap phan.

Xdc dinh béng ty trong ké (Phu luc 6.5)

Dong chinh xéc 50,0 ml ché pham &20°C=+0,1 °C chuyén
vao binh cit. Thém 200 ml dén 250 ml nu'oc cat va vai hat
da bot. Lap he théng chung cat. Chung cét va himg it nht
180 ml dlch cat vao binh dinh mirc 250 ml. Piéu chinh nhiét
do dich cat tm 20 °C £+ 0,1 °C; pha lodng thanh 250 ml
bing nudc cit320°C + 0 1°C.

Chuyen dich cit vao mot dng dong hinh tru c6 dudng kinh
16n hon duong | kinh bau cua ty trong ké it nhat 6 mm. Néu
thé tich dich cét khong du, ting gip doi lucmg ché pham
thir va pha loang dich cAt thanh 500,0 ml bang nudc cit &
20°C+0,1°C.

Ham luong ethanol tinh theo phan tram tv/tt gép 5 1an tri s
chi ra trong c6t 3 & Bang 10.12 - Lién quan giira ty trong,
ty trong twong déi va ham luong ethanol. Biéu thi két qua
v&i mot chir s6 & phan thap phén.

Bang 10.12 - Lién quan g giira ty trong, ty trong tl:(mg d01 va ham lugng ethanol

Ty trong trong doi

e
(kgp-i:l") tron:::igr!lcghl:l?itg 200c tinh ‘&"‘;‘; 'Z’“C(W“)
Ch)
1 2 3

968,0 0,9697 25,09

968,5 0,9702 24,64

969.,0 0,9707 24,19

969,5 09712 23.74

970,0 0,9717 2329

970,5 0,9722 22.83

971,0 0,9727 22,37

971,5 0,9733 2191

972,0 0,9738 21,45

972.5 0,9743 20,98

973,0 0,9748 20,52

973,5 0,9753 20,05

974,0 09758 19,59

9745 0,9763 19.12

975,0 0,9768 18,66
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Ham lrgng ethanol

Ty trong nro'ng doi

Pz ciia 9;ch cit do l::::: ::g:% /: t(l:;'tlgl
(kg.m?)  trong khon:fgzghi &20°C 520 °C
2
1 2 - 3
9835 09853 11,02
9840 0,9858 10,60
984,5 0,0863 10,18
985,0 0,9868 9,76
985,5 0,9873 9,35
986,0 0,9878 8,04
986,5 0,0883 8,53
987,0 0,9888 8,13
987,5 0,9893 773
988,0 0,9898 7,34
988,5 0,9903 6,95
989,0 0,9908 6,56
989.5 0,9913 6,17
990,0 0,9918 5,79
990,5 0,9923 5,42



https://nhathuocngocanh.com/
DUQC DIEN VIET NAM VI

Ty trong twong dbi
P20 caa djch cét do Ham lrgng ethanol
(kg.m?)  trong khong khi g20°C  finh theo % (tt/tt)
@x o 20°C
975.5 0,9773 18,19
976,0 09778 17,73
976,5 0.9783 17,25
977,0 0,9788 16.80
977.5 0,9793 16,34
978,0 0,9798 15.88
978.5 0,9803 15,43
979,0 0,9808 14.97
979.,5 0,9813 14,52
980,0 0,9818 14,07
980,5 0,9823 13,63
981,0 0,9828 13,18
9815 0,9833 12,74
9820 0,9838 12,31
982.5 0.9843 11,87
9830 09848 11,44
Phuong phip B

Phuong phap sdc ky khi tiém pha hoi (head-space) (Phu
luc 5.2).

Dung dich chuan néi: Pha loang 1,0 ml propanol (TT))
thanh 100,0 ml bang nwsée. Pha loang 1,0 ml dung dich thu
dugc thanh 20,0 ml bang nwée.

Dung dich thir: Pha loang mét thé tich thich hgp méu thir
c6 chira 0,4 g ethanol thanh 50,0 ml bang nuée. Pha lodng
1,0 ml dung dich thu dugc thanh 20,0 ml bang rudc. Lay
2,0 ml dung dich thu dugc, thém 1,0 ml dung dich chuan
ndi va pha lodng thanh 20,0 ml béng mirge. Chuyén 2,0 ml
dung dich thu dugc vao lo tiém mau.

Dung dich déi chiéu (1): Pha loang 5,0 ml ethanol (TT)
thanh 100,0 ml béng mudc. Pha lodng 25,0 ml dung dich
thu dugc thanh 100,0 ml bing nudc. Tiép tuc pha lodng
1,0 ml dung djch thu dugc thanh 20,0 ml bing nudc.
Dung djch déi chiéu (2): Tron déu 0,5 ml dung dich dbi
chiéu (1) va 1,0 ml dung dich chuén noi va pha loang thanh
20,0 ml bang rurdre. Chuyén 2,0 ml dung dich thu duge vao
lo tiém mau. )
Dung djch déi chiéu (3): Trén déu 1,0 ml dung dich doi
chiéu (1) va 1,0 ml dung dich chudn ngi va pha long thanh
20,0 ml bang nwde. Chuyén 2,0 ml dung djch thu duge vao
lo tiém mau.

Dung dich déi chiéu (4): Tron déu 1,5 ml dung dich doi
chiéu (1) va 1,0 ml dung dich chuén ndi va pha lodng thanh
20,0 ml b&ng nuoc. Chuyén 2,0 ml dung djch thu dugc vao
lo tiém miu.

Dung djch déi chiéu (5): Pha loang 1,0 ml methanol (TT,)
thanh 100,0 ml bing nuwdéc. Pha loéing 1,0 ml dung djch thu
dugc thanh 20,0 ml bing nudc.
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Ty trong twong dbi Ham lrgng ethanol

- . A
(kgp.i:'r-‘) tron; llli‘:lg:‘lcghlf;ll[t : go oc fnh ‘;‘;‘;?‘gwm
(3
9910 0,9928 5,04
991,5 09933 4,67
992,0 0,9938 4,30
992,5 0,9943 3.94
9930 0,9948 3.58
993,5 0,9953 3,22
994,0 0,9958 2,86
994,5 0,9963 2,51
995,0 0,9968 2,16
995,5 0.9973 1.82
996,0 0,9978 1.47
996,5 0,9983 1,13
997,0 0,9988 0,80
997,5 0,9993 0.46
998,0 0,9998 0,13

Dung dich d@6i chiéu (6): Tron déu 1,0 ml dung dich chuan
ndi, 2,0 ml dung dich di chiéu (1) va 2,0 ml dung dich déi
chiéu (5) va pha loang thanh 20,0 ml bing mwde. Chuyén
2,0 ml dung dich thu dugc véo lo tiém méu.

(Chii y: Ddy ngay cac lo tiém mau bang nut cao su phi
pofyterraﬁuoroegf!en va cé dinh bang ndp nhém)

Diéu kién sdc ky:

Cot silica nung chay (30 m x 0,53 mm) dugc phu pha tinh
cyanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94)polysiloxan (4o day
phim 3 pm).

Khi mang: Heli diing cho sic ky.

Ty 1€ chia dong: 1 : 50.

Téc do dong: 3 ml/min.

Diéu kién tiém pha hoi tinh nhu sau: nhiét do cin bing
85 °C, thoi gian can bang 20 min.

Nhiét do:
- ~ Theéigian  Nhigtdy
(min) °C)
0-1,6 40
Cot 1,6-9,9 40 — 65
© 9,9 - 13,6 65— 175
13,6 - 20 175
Budng tiém 200
| Detector 200

Detector ion h6a ngon lira.

Thé tich tiém: 1,0 ml pha hoi ctia cdc dung djch thir, dung
dich déi chiéu (2), (3), (4) va (6), mdi dung dich it nhat
3 lan.

Thir ty nra giai: Methanol, ethanol, propanol.
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Théi gian hru twong di so véi ethanol (thdi gian luu khoang
5,3 min): methanol khoang 0,8, propanol khoang 1,6.
Kiém tra tinh phu hgp ctia h¢ théng: Trén sic ky dé cua
dung dich déi chiéu (6), d6 phén giai giira pic methanol va
pic ethanol it nhat la 5.

Lap dudng chudn véi truc hoanh 12 ndng 9 ethanol trong
cac dung dich dbi chiéu (2), (3), (4) va (6) va truc tung 1a
ty 1¢ trung binh giira dién tich pic ethanol véi dién tich
pic chuén ndi trong sic ky dd cua cac dung dich dbi chiéu
tuong ng.

Tinh ham lrong phan trim ctia ethanol trong ché pham can
kiém tra dya vao duong chuan lap duge.

Phwong phap C

Phuong phap sic ky khi (Phu lyc 5.2).

Dung dich chudn néi: Pha loang 1,0 ml propanol (TT))
thanh 100,0 ml bang nuwdc.

Dung dich thu: Pha loAng mot thé tich thich hop mau thir
c6 chira 1 g ethanol thanh 50,0 ml bing muée. Lay 1,0 ml
dung dich thu dugc, thém 1,0 ml dung dich chuén néi va
pha lodng thanh 20,0 ml bang nudc.

Dung dich déi chiéu (I): Pha loang 1,0 ml ethanol (TT)
thanh 50,0 ml bang nudc.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml methanol (TT>)
thanh 100,0 ml bang nude. Pha lodng 1,0 ml dung dich thu
dugc thanh 20,0 ml bing nude.

Dung dich doi chiéu (3): Tron déu 1,0 ml dung dich chuin
ndi, 1,0 ml dung dich déi chiéu (1) va 2,0 ml dung dich doi
chiéu (2) va pha loang thanh 20,0 ml bang mudc.

Diéu kién sac ky:

Cot silica nung chay (30 m x 0,53 mm) duogc phu pha tinh
cyanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94)polysiloxan (30 day phim
3 um).

Khi mang: Heli ding cho sdc ky.

Ty 1€ chia dong: 1 : 50.

Téc d6 dong: 3 ml/min.

Nhiét do:

Thén gian Nhiét d¢

(min) (°C)

0-1,6 40
Cé 1,6-99 40 — 65
ot 99-13,6 65 — 175

13,6 - 20 175

Budng tiém 200

Detector 200

Detector ion hoa ngon ltra.

Thé tich tiém: 1,0 pl dung djch thir, dung dich déi chiéu
(3), mi dung dich it nhit 3 1an.

Thir tyr rira giai: methanol, ethanol, propanol.

Thai gian luu trong d6i so véi ethanol (thai gian luu khodng
5,3 min): methanol khoang 0,8, propanol khoang 1,6.
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Kiém tra tinh phit hgp ciia hé thong: Trén sic ky d6 cua
dung dich déi chiéu (3), 40 phan giai giira pic methanol va
pic ethanol it nhét 1a 5.

Tinh ham lugng phﬁn tram ethanol (tt/tt) c6 trong ché
pham thir theo cong thirc sau:

A,uxlzx 100
Ay x 1 %V,

Trong do6:

AL A, lan luot 12 dién tich pic ethanol thu dugc trén sic ky
d6 ctia dung dich thir va dung dich dbi chiéu (3);

1,, I, 1an luot 1a dién tich pic chuan ndi thu dugc trén sic ky
db cua dung dich thir va dung dich déi chiéu (3);

V, 1 thé tich ciia mau thir trong dung dich thir (ml).

10.13 XAC PINH HAM LUQNG METHANOL VA
PROPAN-2-OL

Phuong phap A

Phuong phap sac ky khi tiém pha hoi (head-space) (Phu
luc 5.2).

Dung dich chuén néi: Pha lodng 1,0 ml propanol (TT))
thanh 100,0 ml bang nuée. Pha loang 1,0 ml dung dich thu
duoc thanh 20,0 ml bing nudc.

Dung dich thur: Tron déu 1,0 ml dung dich chuén noi va
4,0 ml mau thir va pha loang thanh 20,0 ml bang mrdc.
Chuyén 2,0 ml dung dich thu dwgc vao lo tiém méu.
Dung dich ddi chiéu (1): Tron déu 1,0 ml methanol (TT5)
va 1,0 ml propan-2-ol (TT,) va pha lodng thanh 100,0 ml
béng nuede. Pha lodng 1,0 ml dung dich thu duoc thanh
20,0 ml bﬁng nuoc.

Dung dich doi chiéu (2): Pha loang 5,0 ml ethanol (TT)
thanh 100,0 m! bing nwde. Pha lodng 25,0 ml dung dich
thu dugc thanh 100,0 ml bing nuwdéc. Pha loing 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 20,0 ml bang nwée.

Dung dich d@6i chiéu (3): Tron déu 1,0 ml dung dich chuén
néi, 2,0 ml dung dich déi chiéu (1) va 2,0 ml dung dich déi
chiéu (2) va pha loang thanh 20,0 ml bing medc. Chuyén
2,0 ml dung dich thu dwgc vao lo tiém mau.

(chii y: Ddy ngay cdc lo tiém mdu bang mit cao su phi
polytetrafluoroetylen va c6 dinh bang nap nhoém)

Piéu kién sdc ky:

Cot silica nung chay (30 m x 0,53 mm) dugc phu pha tinh
cyanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94) polysiloxan (49 day phim
3 pm).

Khi mang: Heli diing cho sdc kp.

Ty 1€ chia dong: 1 : 50.

Tbc d6 dong: 3 ml/min.

Diéu kién tiém pha hoi tinh nhu sau: nhiét d$ cén bang
85 °C, thoi gian cin bing 20 min.

Nhiét do:



