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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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Néu miu thir bj chdy & nhi¢t do théip hon nhi¢t d¢ shy quy
dinh thi trude khi dua 1én nhiét d¢ d6, cin duy tri tir | h
dén 2 h ¢ nhi¢t do thép hon nhiét do néng chiy ciia miu
thir tﬂ‘S °C dén 10°C.

Neu mau thir ¢ dang nang hodic vién bao thi phai bo vo
(lay khong ll hon 4 vién) va nghién nhanh téi kich thwéc
dudi 2 mm roi lay Ivgng bjt vién nhu chi din trong chuyén
lu&n néng.

Néu mau thir la dugc ligu, khl chuyén luén riéng khong
¢6 chi dan gi dac biét thi tién hanh sy trong ti sdy & ap
sudt thuémg. Dugce lidu phai duge [am thanh manh nho
duong kinh khong qua 3 mm; Iqung dem thir tir 2 g dén
5¢g; chiéu day 16p mau thir dem say la 5 mm va khong qua
10 mm ddi voi duqc liéu c6 cdu tao xop Nhiét do va thoi
gian say theo yéu ciu cua chuyen ludn riéng. Neu chuyen
ludn khong quy dinh thai gian say c6 ngh:a 1a sdy dén khéi
lugng khong doi, tirc 1a su chénh léch khéi lugng sau khi
siy thém 1 h so véi 1an sy trude d6 khong qua 5 mg.

9.7 XAC PINH TRO KHONG TAN TRONG ACID

Néu khong c6 hudng dan khac trong chuyén luén thi diing
phuong phap 1.

Phwong phap 1

Cho 25 ml dung dich acid hydrocloric 2 M (TT) vao tro
toan phan, dun séi 5 min, loc dé tap trung nhimg chét
khong tan vao mét phéu thay tinh x0p dé can bi, hoac vao
mot glay loc khéng tro, rira bang nudc nong roi dem nung
& 500 °C dén khdi Iuvong khong dbi. Tinh ty 18 phan trim
ciia tro khong tan trong acid so voi dugc ligu da 1am kho
trong khong khi.

Phuong phap 2

Cho vao chén nung chira tro toan phan hay tro sulfat (néu
trong chuyén luan riéng khong co chi dan khac) 15 ml
nweée va 10 ml acid hydrocloric (TT). bay chén béng mot
mit kinh dong hd, dun s6i can than 10 min r01 dé ngudi.
Rira mat kinh dong ho véi 5 ml nuéc nong roi cho vao
chén nung. Tap trung chét khong tan vao mot phéu loc
thuy tinh xop da cén bi hodc vao mét gidy loc khéng tro,
rira bing nudc néng toi khi dich loc cho phan tng trung
tinh. Lam kho rdi nung 161 do tbi, dé nguol trong binh hit
4m rdi can. Nung tiép t&i khi giira 2 lAn can lién tlep khdi
luong chénh léch nhau khéng qua 1 mg. Tinh ty 1é phan
trim cua tro khong tan trong acid so véi khéi lugng mau
thir duoc liéu da dung.

9.8 XAC DINH TRO TOAN PHAN

Néu khéng c6 huéng din khéc trong chuyén luan thi ap
dung phuong phap 1.

Phl.rlmg phap 1
V&i mau thir 1a duge liéu, cao dugce ligu: Cho 2 g dén3 g
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bot mau thir vao mdt chén sir hodc chén platin d& nung v
cin bi. Nung ¢ nhiét do khong qua 450 °C t&i khi khong
con carbon, lam ngugi rdi can. Bing cdch ndy ma tro chua
logu duqc hét carbon thi dung mét it nudc nong cho vig
khéi chat da than hoa, dung diia thuy tinh khuay déu, loc
qua gidy loc khong tro. Rira dia thay tinh va glay loc, tap
trung nuoc rira vao djch loc. Cho gidy loc va can vao chép
nung roi nung dén khi thu dugc tro mau xam. Tap trung
dich lgc vao cin trong chén nung, dem béc hoi dén kho rdj
nung & nhiét d§ khong qua 450 °C dén khdi lrong khéng
dm Tinh ty 1¢ phan trim cta tro toan phan theo khéi luong
mau thir duorc li¢u da dung.

V6i cac mau thu khéc: Cung thuc hi¢n nhu trén nhing
chidung 1 g mau thir néu khong c6 chi dan gi khac trong

chuyén luén.

Phuo*ng phap 2
Lay mot chén sir hodc chén platm nung toi do trong

30 min. D& ngudi trong binh hiit 4m rdi can. Néu trong chuyén
ludn neng khéng co hlro-ng dén gi khac thi lay 1 g mau thir
rai déu vao chén nung, syl h ¢ 100 °C dén 105 °C rbi dem
nung trong 16 nung & 600 °C + 25 °C dén khm lugng khéng
dbi. Sau mdi lan nung, lay chen nung cung can tro dem lam
ngudi trong binh hiit &m rbi can. Trong qua trinh thao tic
khong dwoc dé tao thanh ngon lua. Néu sau khi da nung lau
ma van chua loai hét carbon cia tro thi dung nurde nong
dé lay cén a3, loc qua gidy loc khéng tro r6i lai nung cin
va gidy loc trong chén nung. Tap trung dich loc vao tro ¢
trong chén, lam bdc hoi can thén téi kho rdi nung dén khéi

luvong khong dbi.

9.9 XAC PINH TRO SULFAT

Ap dung mdt trong cac phuong phap sau day néu trong
chuyén ludn riéng khong c6 hudng dan khéac.

Phwong phap 1

Nung mot chén sir hoac chen platin t&i d6 trong 10 min, dé
ngudi trong binh hut a 4m rdi can. Néu khong c6 chi din gi
dic biét trong chuyén luan riéng thi cho 1 g mau thir vao
chén nung, 1am 4m voi acid sulfuric (TT), dbt cin thin
r6i lai lam Am véi acid sulfuric (TT) va nung & khoang
800 °C. Lam ngudi roi can. Nung lai 15 min, lam ngudi roi
cin nh'ac 1:;11.' Lip lai qua trinh ndy cho dén khi hai lan cn
lién tiep, khoi lugng khong chénh 1éch nhau qua 0,5 mg.

Phuong phap 2

Nung mdt chén nung sir hogc platin & 600 °C + 50 °C trong
30 min, dé nguoi trong binh hit 4m i can. Cho vao chén
nung mot lu'(;mg mAu thir nhu chi dan trong chuyén lugn va
can. Lam 4m miu béng mét lugng nho acid sufuric (TT)
{khoang | ml), d6t néng & mirc do nhe nhat co thé dén khi
méu héa tro hoan toan. Dé ngu(n lam Am cin bing mO‘ .
lugng nhd acid sufuric (TT), d6t néng nhe dén khi bay het |
khéi tring va nung & 600 °C + 50 °C dén khi cin thanh |



