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Thiiy ngdn

Dung dich mdn.: Dung dich thir hofic dung dich tring
chuén bj nhu trén.

Acid: Dung dich chira 515 g/l acid hydrocloric khong co
kim loai nang (TT).

Dung dich kine: Dung dich thiéc (11) clorid | % trong dung
dich acid hy drocloric loang khong co kim logi ndng (TT).
Ap dung cic thong s0 ky thuat trong Bang 9.4.11.2.

Bdng 9.4.11.2 - Céc thong s6 k¥ thuat dé tién hanh phép thir

LA Hg
Budc séng . nm 1937 | 2537 |
Porongkhe | am | 02 { 05|
Cudng do dén - mA 10 ‘ 4
‘ffic_(i';u-acid - ‘Inl/mm I___ _ 1,0 \ l_,O_ ‘
‘Tf}c d6 dung dichkhr  mlmin = 1.0 1,0
Técdo dung dichmdu  mlUmin | 7.0 | 70

Budng do | Thach anh | Thach anh
| (lam nong} (khéng lam
] ! néng) |
Hiéu chinh duong néni | 7; ~ Khéng | Khong ‘
Tée do khi nitrogen L/min 0.1 0,1 |

9.4.12 Phosphat

Thém 4 ml dung dich sufomolybdic (TT) vao 100 ml
dung dich da dugc chudn bi, néu can thi trung hoa nhu
chi dan. Lic va thém 0,1 ml dung dich thiée (1) clor id
(TT;). Chuén bi dung dich chuén trong cung diéu kién,
dung 2 ml dung dich phosphat mau 5 phan triéu PO,
TT) va 98 ml muGe. Sau 10 min, lay mdi dung dich
20 ml va so sdnh mau. Mau trong ng thir phai khong dugc
dam hon mau trong éng chuan,

9.4.13 Sit

Hoa tan mét luong ché pham thir quy dinh trong mudc
rdi pha lodng véi nude thanh 10 ml, hogc ldy 10 ml dung
dich ché pham thir nhu chi dan trong chuyén luén cho vao
mot ong Nessler. Thém 2 ml dung dich acid citric 20 %
va 0,1 ml acid mercaptoacetic (TT). Lic déu, kiém héa
bing dung dich amoniac 10 M (TT) va pha v6i nuede thanh
20 ml. DBé yén 5 min.

Chuén bj mét dung dich chuan trong clung didu kién, diing
10 ml dung dich sdit mau 1 phan triéu Fe (TT) thay cho
dung dich ché pham tht.

Mau héng tao thanh trong dung dich thir khéng dugc ddm
hon mau trong dung djch chuén.

9.4.14 Sulfat

Céc dung dich dung trong phép thir ndy phai duoc chuan
bi trong nurde cat.

Thém | ml dung dich bari clorid 25 % (TT) vao 1,5 ml
dung dich sulfat mu 10 phan tri¢u SO, (TT), lic va dé yén
I min. Thém 15 ml dung dich ché pham thir da duqc chi
dan trong chuyén luan hodc thém mot lugng ché phim thir
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quy dinh da hoa tan lrong 15 ml nueée, va 0,5 ml dung djch
acid acetic 5 M (TT). De yén 5 min.

D¢ dyc tao thanh trong ong thir khong duge dam hon trong
dng chudn duge chuan bj ddng thoi trong cing diéu kién,
nhung dung 15 ml dung d;ch sulfat mau 10 phan triéu S0,
(TT) thay cho dung dich ché pham thir.

9.4.15 Magnesi

Lay 10 ml dung dich thir duge pha nhu chi dan cia chuyén
ludn, thém 0,1 g natri tetraborat (TT). Néu cin thi diéy
chinh pH cta dung dich t&i khoang tir 8,8 dén 9,2 bing
dung djch acid hydrocloric 2 M (TT) hodc dung dich natri
hydroxyd 2 M (TT). Lic 2 lan, mdi lan véi 5 ml dung dich
8-hydroxyquinolin 0,1 % trong cloroform (TT), mdi lan
lic | min, dé yén cho tach 16p rdi gan bé 16p cloroform
phia dudi. Thém vao 1op nudc 0.4 ml ‘n-bmylamin (TT)
va 0,1 ml triethanolamin (TT). Néu céan thi diéu chinh
pH t6i khoang tir 10,5 dén 11,5. Thém 4 ml dung dich
8- hydroxqunolm 0.1 % trong cloroform (TT), lic 1 min
roi dé yén cho tach 1dp. Neu 16p cloroform c6 mau thi
khéong duge dam hon mau mau thu duge khi tién hanh nhr
trén vai | ml dung dich magnesi mau 10 phan triéu Mg
(TT) va 9 ml nuoc.

9.4.16 Magnesi va kim loai kiém thé

Léy 200 ml nuwde, thém 0,1 g hydroxylamin hydroclorid
(TT); 10 ml dung dich dém amoniac pH 10,0 (TT); 1 ml
dung dich kém sulfat 0,1 M (CD) va khoang 15 mg hén
hop den eriocrom T (TT). Pun néng t¢i 40 °C va chuin
d6 véi dung dich trilon B 0,01 M (CP) dén khi mau tim
chgyén_ hin sang xanh. Thém vao dung dich mot lrong
ché pham da dugc hoa tan trong 100 ml miede, hodc mot
thé tich dung dich ché pham, nhu chi din trong chuyén
luan. Néu mau dung dich chuyén sang tim, thi chuin do
tiép v&i dung dich trilon B 0,01 M (CP) dén khi mau hoan
toan tror lai xanh. Thé tich dung dich trilon B 0,01 M (CP)
diing trong 1in chuén do thir hai khong duge qua lugng
quy dinh.

9.5 XAC PINH GIOGI HAN CARBON MONOXYD
TRONG KHi Y TE

Thiét bi

Thiét bj (Hinh 9.5) gém céc phan sau dugc mic ndi tiép
voi nhau:

Ul: Ong hinh chir U chira silica gel khan dugc tam
crom (V1) oxyd (TT).

F1: Binh rira chira 100 ml dung dich kali hydroxyd 40 % (TT).
U2: Ong hinh chit U chira céc hat kali hydroxyd (TT) (éng
nay khong cén khi thir carbon dioxyd).

U3: Ong hinh chit U chira phosphor pentoxyd dugc phin
tan trén da bot.

U4: Ong hinh chir U chira 30 g cac hat iod pentoxyd két
tinh lai da dugc sdy trude & 200 °C va duy tri & 120 °C
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trong sudt qué trinh thir. lod pentoxyd dwgc nhéi trong mot
ong thanh céc ¢t 1 em dugce phin cach bing céc cft bong
lhuy tinh 1 em dé dugc m@t doan hiru hi¢u dai 5 cm.

F2: Ong phan tmg chira 2,0 ml dung djch kali iodid 16,6 %
(TT) va 0,15 ml dung dich hé tinh bor (TT).

Tién hanh

Rura thiet bj bing 5,0 L khi argon va néu cén, 1am mét mau
cua dung dich iodid bing céch thém lrong it nhit dung dich
natri thiosulfat 0,002 N (CP) méi pha. Tiép tuc rira dén khi
lwong dung dich natri thiosulfat 0,002 N (CD) cén dung
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khéng qua 0,045 ml sau khi cho 5,0 L khi argon chay qua.
Cho khi cdn kiém tra chay qua thiét bi, diing thé tich va toc
d6 dong theo quy dinh trong chuyén ludn riéng. Rira vét
iod giai phong vao binh phan (mg bing cach cho 1,0 L khi
argon chay qua. Chuén d¢ iod giai phéng bing dung dich
natri th.'osu{far 0,002 N (CD).

Tién hanh mAu tring trong ciing diéu kién, dung thé tich
argon theo quy dinh trong chuyén ludn riéng. Thé tich
dung djch natri thiosulfat 0,002 N (CD) chénh léch giira
hai 1in chuan do khéng dugc qua gidi han quy dinh trong
chuyén lu@n riéng.

Hinh 9.5 - Thiét bj thir gi6i han carbon monoxyd
(Kich thudc tinh bang milimét)

9.6 XAC PINH MAT KHOI LUQNG DO LAM KHO

Mit khoi hwong do 1am kho 14 su giam khdi lugng clia méu
thr biéu thi bing phan tram (khoi luorngfkhm lurgng) khi
dugc l1am kho trong diéu ku:n xac dinh & méi chuyén luén.
Phuong phép nay dung dé x4ac dinh ham lugng nuéc, mot
phﬁn hodic toan bé lwong nude két tinh va lugng chét dé
bay hoi khéc trong mau thur.

Viéc x4c dinh mat khéi lugng do [am kh6 khong duge lam
thay dbi tinh chat 1y héa co ban ctia méu thir, vi vady moi
chuyén luén riéng s& c6 quy dinh céch lam khé theo mot
trong céc phuong phap sau day:

a) Trong binh hut dam. Tién hanh lam khé trong binh hut
4m véi nhimg chét hiat nuée nhur phosphor pentoxyd, silica
gel v.v..

b) Trong chan khong. Tién hanh lam kho & dleu kién ap
sut tir 1,5 kPa dén 2,5 kPa c6 mat chét hut 4m phosphor
pentoxyd va ¢ nhiét do phong

¢) Trong chan khéng ¢ diéu kién nhi¢t dj xdc dmff Tién
hanh lam khé & d:eu kién 4p suat tir 1,5 kPa dén 2,5 kPa
¢6 mit chat hat 4m phosphor pentoxyd va trong diéu kién
nhi¢t 46 quy dinh trong chuyén lun riéng.

d) Trong ni sdy ¢ diéu kign nhi¢t do xdc dinh. Tién hanh
lam khé trong tu sy o diéu kién nhi¢t d¢ quy dinh trong
chuyén ludn riéng.

e) Trong chén khong hoan toan. Tién hanh lam khé trong
diéu kién 4p suit khong qua 0,1 kPa c6 mit chat hat 4m
phosphor pentoxyd va ¢ diéu kién nhiét do quy dinh trong
chuyén ludn riéng.

Cich tién hanh

Dung dung cu ding dé sdy bang thuy tinh rong miéng day
bang ¢6 nip mai lam bi dung miu thir; lam khé bi trong
thoi gian 30 min theo phuong phap va diéu kién quy dinh
trong chuyén ludn rdi cin dé xac dinh khdi luong bi. Can
ngay vao bi nay mot lugng chinh x4c mau thir bang khbi
lugmg quy dinh trong chuyén ludn voi sai s6 + 10 %. Néu
khéng c6 chi dan gi dic biét thi lugng mau thir duge dan
méng thanh 16p c6 do day khong qua 5 mm. Néu mau thir
c6 kich thuéc 16n thi phai nghién nhanh t&i kich thuéc
du6i 2 mm trude khi can. Tién hanh lam khé trong diéu
kién quy dinh cta chuyén luan. Néu dung phuong phap
sdy thi nhiét d¢ thyc cho phép chénh léch + 2 °C so véi
nhiét do quy dinh. Sau khi sdy phai lam ngudi téi nhiét
d6 phong can trong binh hit 4m cé silica gel réi cin ngay.
Néu chuyén luan khong quy dinh thdi gian lam kho cé
nghia 14 phai lam khé dén khéi lrgng khong doi, tirc 1a sy
chénh léch khéi lugng sau khi say thém 1 h trong tu say
hogc 6 h trong binh hit 4m so véi lin sdy trude dé khong
qué 0,5 mg.
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