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PHU LUC 10
10.4 PHUONG PHAP CHUAN PQ BANG NITRIT

Chuén d bing nitrit 12 phuong phép dinh lrgng thé tich,
trong d6 dung djch chuan do la dung dich natri nitrit.
Phucmg phap ndy dugc diung chu yéu dé dinh lugng cac
ché phém c6 chira nhém amin thom bac nhat hoic nhimg
ché phim khic ma qua bién ddi hoa hoc chuyén dugc
thanh hgp chit c6 nhém amin thom béc nhit.

Cich tién hanh

Can chinh x4c mot lugng ché pham tuong (mg véi khoang
0,002 phan tr gam hoat chat (hoic theo chi din trong
chuyén luén riéng) hoa tan trong 20 ml acid hydrocloric
(TT), va 50 ml nuede. Cho thém 2 g kali bromid (TT), 1am
lanh trong nuéc da rdi chuén 49 bang dung dich natri nitrit
0,1 M (CP) (phai dé dau nho dung dich chuan do ciia buret
ngap dudi mat dung dich can chuén d). Trong qua trinh
chudn do phai l4c binh lién tuc, nhe nhang sao cho khéng
tao ra dong xody khong khi trong dung dich (t6t nhat 1a
dung may khudy tir). Nho dung dich chuan db véi toc dé
lic d4u chimg 2 ml trong 1 min, dén truéc diém trong
duong khoang 1 ml thi nho timg 0,1 ml mét va de yén it
nhét 1 min sau mdi 1an thém dung dich.

Piém két thiic duoc xac dinh bang phwong phéap do dién
(theo hudng din trong cac Phy luc 10.1, Phuong phép
chuén d¢ do ampe hodc Phu luc 10.2, Phurong phap chuan
6 do dién thé) hoic bang chi thi mau thich hop.

10.5 PHUONG PHAP CHUAN PQ COMPLEXON

Nhom (Al) )
Liy mot lugng dung dich nhu chi dan trong chuyén luén
riéng cho vao mdt binh nén 500 ml. Thém 25 ml dung dich
Trilon B 0,1 M (CD) va 10 ml hén hop déng thé tich cia
dung dich amoni acetat 2 M va acid acetic loang (TT).
Pun sb6i dung dich 2 min, dé nguéi, thém 50 ml ethanol
(TT) va 3 ml dung dich dithizon 0,025 % (ki/tt) moi pha
trong ethanol (TT) rdi chuan d6 dung dich Trilon B 0,1 M
thira bang dung dich kem sulfat 0,1 M (CD) dén khi mau
cua dung dich chuyén tir xanh sang tim do.
I ml dung dich Trilon B 0,1 M (CD) tuong duong voi
2,698 mg Al

Bismuth (Bi)

Néu khong c6 chi din gi khac, pha loang ché phim
vOi nude thanh 250 ml. Vira lic vira thém ting giot
amoniac 13,5 M (TT) cho dén khi tua bat ddu xuét hién.
Thém 0,5 ml acid nitric (TT) va dun néng dén 70 °C, duy
tri nhiét 4 nay cho dén khi dung dich trong sudt. Thém
khoang 50 mg hon hop da cam xylenol (TT) rdi chuan do
bang dung dich Trilon B 0,1 M (CP) dén khi mau cia dung
dich chuyén tir tim hong sang vang.

| ml dung djch Trilon B 0,1 M (CD) tuong duong vaéi
20,90 mg Bi.
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Calci (Ca)

Lay mét lugng dung dich ché phim nhu chi din trong
chuyén ludn cho vao mét binh nén 500 ml roi pha lodng vin
nwede thanh 300 ml. Thém 6 ml dung dich natri hydroxyd
10 M (TT) va khoang 200 mg hon hop calcon (TT) roi
chuén d bing dung dich Trilon B 0.1 M (CD) dén khi mau
ctia dung dich chuyén tir tim sang xanh hoan toan.

| ml dung dich Trilon B 0.1 M (CD) tuong duong vén
4,008 mg Ca.

Chi (Pb)

Ly mot luong dung dich ché pham nhu chi din trong
chuyén luan cho vao mét binh 500 ml rdi pha lodng vai
nieée thanh 200 ml. Thém khoang 50 mg hén hop da cam
xylenol (TT) va mét lugng hexamin (TT) vira du dé thu
dugc dung dich ¢6 mau hong tim roi chuan d baug dung
dich Trilon B 0,1 M (CD) dén khi dung dich chuyen sang
mau vang.

1 ml dung dich Trilon B 0,1 M (CD) tuong duong vai
20,72 mg Pb.

Magnesi (Mg)

Cho vao mét binh nén 500 ml mot hrgng dung dich ché
phdm nhur chi din trong chuyén ludn va pha loang véi
nweée thanh 300 ml hogc hoa tan mot lugng ché pham nhu
chi dén trong chuyén luan trong 5 ml dén 10 ml nede hodc
trong mét lugng nho dung dich acid hydrocloric 2 M (TT)
rdi pha lodng véi nuéc thanh 50 ml. Thém 10 ml dung dich
dém amoniac pH 10,0 (TT) va khoang 50 mg hon hop den
eriocrom T (TT) vao dung dich cudi cing. Pun néng dung
dich dén 40 °C va chuin do ¢ nhiét do d6 bing dung dich
Trilon B 0,1 M (CP) dén khi mau cta dung dich chuyén tir
tim sang xanh lam hoan toan.

I ml dung dich Trilon B 0,1 M (CD) tuong duong vl
2,431 mg Mg.

Kém (Zn)

Cho vao mgt binh nén 500 ml mét lugng dung dich nhu
da chi din trong chuyén luén réi pha lodng véi nuede thanh
200 ml. Thém khoang 50 mg hon hop da cam xylenol
(TT) va mét lugng hexamin (TT) vira du dé 1am dung dich
chuyen sang mau hong tim. Thém 2 g hexamin (TT) nira
rbi chudn do bang dung dich Trilon B 0,1 M (CD) dén khi
mau ctia dung dich chuyén sang vang.

| ml dung dich Trilon B 0,1 M (CP) twong duong vdi
6,54 mg Zn.

10.6 PHUONG PHAP CHUAN PQ TRONG MOI
TRUONG KHAN

Chuan d¢ trong méi truéng khan 1a phwong phép chudn 4o
acid va base yéu hojc nhimg mudi cta ching trong méi
trrong khong phai 14 nude.

Phuong phap 1

(Ap dung cho base va mudi cla ching)
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Hoa tan mét lugng ché phim nhu chi din trong chuyén
ludn riéng trong mdt thé tich thich hop acid acetic khan
(TT) da dugce trung tinh héa trude véi chi thi quy dinh
trong chuyén ludn riéng, néu cin thiét c6 thé 1am 4m hay
lam lanh, hogic chuan bj mét dung dich nhwr chi din trong
chuyén ludn riéng.
Khi ché pham 1a muéi caa acid hydrocloric hoic acid
hydrobromic thi thém 15 ml dung dich thiiy ngdn (11)
acetat 5 % (TT) trudce khi trung tinh dung moi, trir khi c6
nhimg chi dan khéc trong chuyén luan riéng.
Chuan d6 biing dung dich acid percloric 0,1 N (CP) dén
khi ¢6 sy chuyén mau cua chi thi, diéu nay tuong tmg véi
gia trj tuy€t doi cao nhat cua dE/dV trong chuén do do thé
cua ché pham thir, ¢ day E 1a thé dign dong va V 1a thé tich
dung dich chuan d¢ (Phy luc 10.2).
Viéc trung tinh héa dung dich thuy ngéan (II) acetat va
chuan héa dung dich chuin d¢ ciing phai ding cting mot
chi thl dlrgc quy dinh trong chuyén luan riéng cho chuin
d6 ché pham.
Khi nhi¢t 9 t, cia dung dich chuin do & thoi diém dinh
luong khac véi nhi¢t do t, cia dung dich chuin do luc
duge chuén héa thi tinh két qua dinh lwong cin ctr vao thé
tich dung dich chuin dg hiéu chinh.

V(h) =V(c) x [1+0,0011 x (t; - t,)]
Trong do:
V(h) la thé tich dung dich chuén dé hiéu chinh;
V(c) 1a thé tich dung dich chuén d¢ da ding.
Tién hanh chudn d¢ mAu tring khi cin thiét.

Phuong phap 2

(Ap dung cho acid yéu)

Dung dich chudn dd, dung méi va chi thj dugc chi din
trong chuyén ludn riéng.

Bao vé dung dich thir va dung dich chudn d¢ khoi su tham
nhép cua carbon dioxyd va dé 4m cia khong khi trong sudt
qua trinh chuan do.

Hoa tan ché phdm trong mét thé tich thich hop dung méi
da trung tinh hoa trude véi chi thi quy dinh, néu can c6 thé
lam 4m hay lanh, hodc chuan bj mot dung dich ché pham
nhu da chi din trong chuyén luan riéng. '
Chuén d9 cho dén khi ¢6 sy chuyén mau cua chi thi, diéu
nady tuong (ng voi gia tri tuyét df)i cao nhat cua dE/dV
trong chuén d¢ do thé cia ché pham, ¢ day E la thé dign
dong va V 1a thé tich dung dich chuén d¢ (Phy luc 10.2).
Dung dich chuin d¢ duoc chuan hda bang cach sir dung
dung méi va chi thj giéng nhu da sir dung cho chuén d¢
ché pham. ' S

Tién hanh chuin dé mAu tring khi can thiét.

PHU LUC 10

10.7 DINH LUQNG CAC KHANG SINH HQ
PENICILIN BANG PHUONG PHAP PO 10D

Phuong phép sau ddy dugc ap dung dé dinh lugng phan lén
thudce khang sinh ho penicillin trong Dugc dién va nhimg
dang bao ché ciia chiing ma phép chudn do do iod la dac biét
thich hgp. Tién hanh thi nghiém ¢ nhiét do 25 °C + 2 °C.

Dung djch chuéin )

Cén chinh x4c mot lugng thich hgp chit chuin quy dinh
trong tirng chuyén lufn da duge lam kho trude, hoa tan
vao dung méi da dugce ghi trong Bang 10.7 va pha lodng
vdi ciing dung moi dé dé duge mot dung dich c6 néng do
¢ khoang nong d¢ quy dinh trong Bang 10.7.

Dung djch thir

Néu khong c6 chi dinh gi khéc trong chuyén luén riéng,
can chinh xdc mét lugng mau thir thich hgp hoa tan trong
dung méi ghi trong Bang 10.7 va pha lodng véi dung moi
d6 dé duge mét dung dich ¢6 ndng do & vao khoang ndng
do ghi trong Bang 10.7.

Phuong phap tién hanh

Lam mdt hoat tinh va chudn do. Hat riéng ré 2,0 ml dur
dich chuan va 2,0 ml dung dich thir vao 2 binh nén nut
mai dung tich 125 ml twong ang. Thém vao médi binp
2,0 ml dung dich natri hydroxyd 1 M (TT), lic déu va dé
yén 15 min. Tiép tuc cho vao méi binh 2.4 ml dung dich
acid hydrocloric 1 M (TT), thém 10,0 ml dung dich iod
0,01 N (CP), diy ngay nut binh va dé yén 15 min. Chuan
d0 bing dung dich natri thiosulfat 0,01 N (CD) dén gin
diém két thuc, thém 1 giot dung dich hé tinh bot (TT) va
tiép tuc chudn dd dén khi mét mau xanh.

Mau trang: Hut 2,0 ml dung dich chuén cho vio mét binh
non nit mai, thém 10,0 ml dung dich iod 0,01 N (CD).
Néu dung dich chuén 1a amoxicilin hay ampicilin thi thém
ngay lap tic 0,12 ml dung dich acid hydrocloric 1 M (TT).
Chuén do ngay bﬁng dung dich natri thiosulfat 0,01 N (CD)
dén gan diém két thuc, thém 1 giot dung dich hé tinh bét
(TT) va tiép tuc chuén d dén khi mAt mau xanh. Ciing lam
nhur vy ddi vai binh ¢6 chira 2,0 ml dung dich thur.

Tinh todn: Tinh dwong lugng F [sé microgam (hay don
vi) khéng sinh chuan twrong tmg voi 1 ml dung dich natri
thiosulfat 0,01 N (CD)] bang céng thirc:

2xCxp

B-1
Trong do:
C la ndng d¢ chét chuin tinh bing mg trong | ml cua dung
dich chuén;
P 1a hoat lyc tinh bing microgam (hay don vi ) trong | mg
ctia chét chuén;
B Ia thé tich tinh bing ml cia dung djch natri thiosulfat
0,01 N (CD) tiéu thy trong mau tring cua dung djch chuén;
I 13 thé tich tinh bing ml cua dung djch natri thiosulfat
0,01 N (CD) tiéu thy trong phép thir [Am mat hoat tinh va
chuan d9 cua dung dich chuén;

PL-271



