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L&i néi dau

TCVN 7764-1 : 2007 thay thé cac TCVN 2310-78, 2311-78, 2312-78,
2313-78, 2314-78, 2317-78, 2319-78, 2320-78, 2322-78, 3732-82,
3733-82 va 3778-82.

TCVN 7764-1: 2007 hoan toan tuong duong 1SO 6353-1 : 1982.

TCVN 7764-1 : 2007 do Tiéu Ban ky thuat Tiéu chudn
TCVN/TCA47/SC2 Hoa hoc — Phuang phép thi bién soan, Téng cuc
Tiéu chudn Do ludng Chat ludng d& nghi, Bd Khoa hoc va Céng nghé
cdng bé.

TCVN 7764 : 2007 véi tén chung Thudc thir dung trong phén tich
hoa hoc, bao gdm céc phan sau:

- TCVN 7764-1: 2007 (ISO 6353-1 : 1982) Phén 1: Phuong phap thlf

chung;

- TCVN 7764-2 : 2007 (1SO 6353-2 : 1983) Phdn 2: Yéu cau ky thuat —
Seri th(t nhat;

- TCVN 7764-3 : 2007 (SO 6353-3 : 1987) Phan 3: Yéu cau ky thuat —
Seri thi hai.

TCVN 7764-1 : 2007
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~ Xuat ban lan 1

Thuéc th( diing trong phan tich hoa hoc —
Phan 1: Phuong phap thir chung

Reagents for chemical analysis -
Part 1: General test methods

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh cac phuong phap thd chung d& kidm tra xac nhan tinh phli hgp cla
thudc thir dung trong phan tich hoa hoc vdi yéu cau kj thuat da qui dinh trong cac phan khac cla
TCVN 7764 (iSO 6353).

2 Tailidu vién dan

Cac tai lieu vién dan sau day la rét cén thiét khi ap dung tiéu chudn nay. Déi vai cac tai liéu
vién dan ghi nam ban hanh thi &p dung ban dudc néu. BAi vdi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam
ban hanh thi ap dung phién ban mdi nhat, bao gom ca cac ban slra déi (néu cb).

TCVN 3731 : 2007 (ISO 758 : 1976) San phdm hoa hoc dang ldng st dung trong cdng nghiép -
Xac dinh khdi lugng riéng & 20 °C.

TCVN 6398 (ISO 31) Dai lugng va daon vi.

ISO 759 Volatile organic liquids for industrial use - Determination of dry residue after evaporation

on a water bath — General method (Chat 1dng hitu ca dé bay hai st dung trong cong nghiép -
Xac dinh can khd sau khi bay hai trén bép cach thuy — Phuong phap chung).

ISO 760 Determination of water — Karl Fischer method (General method) [Xé&c dinh nudc -

Phugng phap Karl Fischer (phudng phap chung)].

ISO 918 Volatile organic liquids for industrial use - Determination of distillation characteristics —
General method (Chat 1dng hifu ca d& bay hai st dung trong cong nghiép - Xac dinh cac d&c tinh
chung céat — Phuong phap chung).

ISO 1392 Determination of crystallizing point — General method (Xac dinh diém két tinh —

Phuong phap chung).
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ISC 2211 Liquid chemical products — Measurement of colour in Hazen units (platinum-cobalt

scale) [(San pham hoa hoc dang 16ng — Do mau theo don vi Hazen (thang do platin-coban)].

ISO 2718 Standard layout for @ method of chemical analysis by gas chromatography (Cach
trinh bay tiéu chudn d&i v8i phudng phap phan tich hoa hoc bang sac ky khi).

ISO 6685 Chemical products for industrial use — General method for determination of iron content —
1,10 Phenanthroline spectrophotometric method (San phdm hoa hoc slf dung trong céng nghiép —

Phuong phap chung d& xac dinh ham luong sat — Phuong phéap quang phd 1,10 Phenanthrolin).

3 Quidinh chung

3.1 Thuat nglr cho cac hop chat hod hoc sir dung trong tiéu chudn nay néi chung phi hop véi
qui tdc duge ban hanh bdi Hiép héi Qudc té€ vé Hoa chét tinh khiét va Hoa hoc ng dung (IUPAC).

3.2 Trong tat cd cac phan Ung hodc cac qui trinh dugc mé ta, chi st dung nuéc cat hodc
nudc khirion. Nude khéng cé cacbon dioxit, néu yéu cau, cé thé duge chuin bj bang cach dun séi
nudc cat hoac nudc khl ion trong khodng 10 phat va tranh tiép xtc véi khéng khi trong Itc

lam lanh va bdo quéan.
3.3 Tru khi ¢é qui dinh khac, cac dung dich la dung dich nuéc va sl dung nudc dé pha loang.
3.4 Trikhico qui dinh khéac, ky hiéu “%" 13 phan tram theo khdi lugng (m/m).

3.5 S84 tham chiéu cla phuong phap thlr chung, viét tit GM, da cho trong cac phép thi riéng biét,
xem sé cta phuong phap trong diéu 5. ‘

3.6 Cac thubc thir dugc s dung phai phlu hop véi cac yéu cau qui dinh trong TCVN 7764
(ISO 6353). Néu khong cé qui dinh k§ thuat tuong (ng thi phai sif dung cac thuéc thir cé cap
phén tich phi hop.

CHU THICH  Céc thudc thlr qui dinh trong tiéu chudn nay dugc ky hiéu la R ..., vi du natri clorua 1a R 31,

3.7 Trukhi cé qui dinh khac, céc gia tri khoi lugng riéng la khéi lugng riéng dudc xac dinh & 20 °C.
3.8 Nhiét @6 duoc biéu thi bang Gé Celsius (°C)

3.8 Cac chir viét tat sau day dugc sir dung trong tiéu chudn nay:

AgDDTC bac dietyldithiocacbamat (silver diethyldithiocarbamate)

APDC amoni pyrolidin 1 cacbodithioat (ammonium pytrolidine 1 carbodithioate)
EDTA etylen diamin tetra axetic axit, mudi dinatri (ethylenediaminetetraacetic, disodium salt)
AAS quang phé hap thu nguyén tir (atomic absorption spectrosopy)

FES quang phé phat xa ngon Ita (flame emission spectroscopy)



TCVN 7764-1 : 2007

GC sac ky khi (gés chromatography)

Ss “dung dich tiéu chusn (standard solution)

IS dung dich chi thi (indicator solution)

RS dung dich .thu:’:‘ic thir (reagent solution)

GM phuong phap thir chung (general test method)

R thudc thir (reagent)

MAS - quang phd hap thu phan tr (molecular absorption spectrophotometry)

3.10 Canh bao

Cac tinh chét Iy hoc va hoad hoc clia cac hoa chét dang duge s dung, dac biét la cac tinh chat
lién quan dén cac anh hudng sinh Iy, dé& chay va nd, cé thé cé nhimg nguy hiém dang k& dén sirc khod
va an toan. Mac di mic d& nguy hiém la rat khac nhau, khi khang cé cac théng tin cu thé vé loai

hoa chat thi viéc sir dung bat ky hoa chat nao sé& phai tuan theo qui dinh vé hoa chat nguy hiém.

Diéu khoan chi ti€t vé cac nguy hiém va cac qui trinh an toan lién quan khdng ndm trong pham vi
ap dung cla tiéu chudn nay vi hau hét cac nha san xudt hoa chat rat sin sang dua ra |&i khuyén
cho ngudi sl dung vé viéc si dung cac san pham cla ho. Ngoai ra, qui chudn quéc gia vé
déng géi va ghi nhan cac hoa chat nguy hiém cling dadm bao théng tin day dd vé cac nguy hiém
lién quan dén viéc s dung hod chat (xem thém TCVN 5507 : 2002 Hoa chat nguy hiém -

Qui pham an toan trong san xuat, kinh doanh, st dung, bao quan va van chuyén).

4 Dung dich sir dung trong phuong phap thi

4.1 Dung djch tidu chuan (SS)

Chuan bi dung dich tiéu chudn gdc (4.1.1) va dung dich tiéu chudn pha loang {4.1.2) nhu sau

4.1.1 Dung dich tiéu chuan géc

Hoa tan cac lugng chat dugc biéu thi trong cdt 2 Bang 1, pha lodng dén vach trong binh dinh mic
dung tich 1 000 ml va lac déu.

Trir khi ¢6 qui dinh khac, tat ca cac dung dich tidu chudn géc clia hdp chat vé cd nén bao quan
trong chai lam bang vat liéu nhua phu hgp.

4.1.2 Dung dich tiéu chuadn pha lodng

Chudn bi cac dung dich tiéu chudn pha lodng |, Il va Il tai thdi diém s dung béng cach pha loang
dung dich tidu chudn gdc (4.1.1) trong binh dinh mic dung tich thich hgp va véi ty 1é thé tich
chinh xac tuong (ing 1/10, 1/100, 1/1 000.
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Bang 1 - Chuan bj dung dich tiéu chuan géc

Tén thudc thu

Khdi lugng céac chat cdn thigt dé chudn bi
1 000 mi dung dich

1 mi dung dich
tuong Ung vdi

Axetaldehyt

| 1.00 g CH,CHO

| 0,001 g CH,CHO

Nhom | 17,60 g Kal($0,),,12H,0 + 10 ml H,S0, (25 %) 0,001 g Al i
Amoniac _: 2,97 g NH.CI (R 5) { 0,001 g NH, hoac
i | 00007766 gN
Arsen : 132 g As,O; hoa tan trong 3 ml dung dich NaOH (27 %) | 0,001 g As
.b&ng cach dun néng. ] |
| Bari 1,78 g BaCl,.2H,0 (R 6) 0,001 gBa _[
| Bismut 1.00 g Bi hoa tan trong 6 ml HNO, (R 19), va dudi khi nitg bang | 0,001 g Bi
cach dun soi.
| Bromat 1.31 g KBro,. 0,001 g Bro,
Bromua 1 1,49 g KBr. 0,001 g Br
Canxi 13,67 g CaCl2H,0. Hozc, 2,50 g CaCO, hoa tan trong | 0,001 g Ca
| 25 ml dung dich HCI (10 %) v& dudi CO, bing cach dun séi. [
| Cacbonat 2.41 g Na,CO, (R 30) 0,001 g CO, hodc |
| 0,000 27 g C |
Cacbony! 10,43 g axeton (R 2) (ucng Ung véi 5,0 g CO, can vao binh dinh | 0,001 g CO
muc dung tich 100 ml ¢6 s&n 50 ml metanol khéng cé cacbony|
(RS 4.2.11), pha loang dén vach béng loai metanol tuong tu va
tron ky. Lay 20,0 mi dung dich nay va pha foang dén 1 000 mi.
St dung clng loai metanol dé pha lodng.
Clorat 1,47 g KCIO, 0,001 g CIO,
Clorua 1,65 g NaCl (R 32) 0,001 g Cl
Clo 3,87 g Cloramin T (trihydrat) 0,001 g clo hoat
tinh
Crom 2,83 g K,Cr,0; (R 23) 0,001 g Cr
Coban 4,94 g Co(NO,),.6H,0 0,001 g Co
Héng 3,93 g CuSO,.5H,0 (R 9) 0,001 g Cu E
Florua 2,21 g NaF 0,001gF |
Formaidehyt i 2,86 g dung djch formaldehyt (35 %) 0,001 g HCHO
Hexaxyanoferat(ll) | 1,99 g K,[Fe(CN),].3H,0 0,001 g Fe(CN)g |
;ﬂexaffcrasiiicat 3,38 g dung dich H,SiF, (30 %) 0.001 g SiF,
Sét | 8,63 g NH,Fe(S0,),.12H,0 + 10 mi dung dich H,SO, (25 %) 0.001 g Fe
lodat | 1,22 g KIO, 0,001 g IO,
lodua | 1.31 g KI (R 25) 0,001 gl
Chi 1,60 g Pb(NO,), + 1 ml HNO, (R 19) ; 0,001 g Pb
Magie 10,14 g MgSO,.7H,0 0,001 g Mg
Mangan 3.08 g MnSO,.H,0 0,001 g Mn
Thuy ngén 162 g Hg{NO;), + 1 ml HNO, (R 19) 0,001 g Hg
Molypden 1,84 g (NH,)sMo,0,,.4H,0 0,001 g Mo |

10
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Tén thudc thir Khsi lugng cac chat cdn thigt d& chuan bj 1 mi dung dich |
- 1 000 ml dung dich tuong ung véi |

Niken 4,48 g NiSO,.8H,0 ho4c 4,78 g NiSQ,.7H,0 0.001 g Ni
_Nitrat 1,37 g NaNOQ, 0.001 g NO,
Nitrit 1,50 g NaNQ, 0.001 g NO,
Nitd 6,07 g NaNQ, 0,001 g N
Oxalat 1,43 g C,H,0,.2H,0 (R 20) 0.001gC,0,
Phosphat 1.43 g KH,POQ, 0,001 g PO,
Phospho 4,38 g KH,PO, 0001gP

[ Kali 2,59 g KNO, 0,001 g K
Silicat 1,00 g axit silixic nung néng & 900 °C va hoa tan trong 8 ml 0,001 g SiO,

dung dich NaOH (27 %)
Bac 1,58 g AgNO, (R 28). Bao quan dung dich trong lo thuy tinh 0.001 g Ag
sam mau.,

Natri 2,54 g.NaCl (R 32) 0,001 g Na
Sulfat 1.81 g K,SO, 0,001 g SO,
Sulfua 7,49 g Na,S.9H,0 0,001g8S
Luu huynh 5,44 g K,SO, 0,001g$S
Thioxyanat 1,31 g NH,SCN 0,001 g SCN
Thiosulfat 2,21 g Na,5,0,.5H,0 (R 36) 0,001 g S,0,
Titan 21,47 g dung dich TiCl, (15 %) + 20 ml dung dich HCI (25 %) 0,001 gTi
Kém 4,40 g ZnS0O,.7H,0 0,001 gZn

4.2 Dung dich thudc thir (RS)

Chuan bi dung dich thudc thr nhu sau.

4.2.1 Amoni metavanadat (RS)

Hoa tan 2,5 g amoni metavanadat trong 500 mi nudc séi, d€ ngudi, thém vao 20 m! dung dich axit

nitric (R 19), d& ngudi va pha loang dén thé tich 1 000 ml. Bao quan trong chai polyetylen.

4.2.2 Dung dich dém tidu chuan borat (RS) ~

Dung nuéc khéng cd cacbon dioxit (xem 3.2) hoa tan 3,81 g natri tetraborat decahydrat va

pha loang d&n thé tich 1 000 ml. Tranh ti€p xuc véi cacbon dioxit trong khéng khi.

4.2.3 Dung dich dém tiéu chuan canxi hydroxit (RS)

Chudn bi dung dich bao hoa & 25 °C. Xac dinh ndng dd canxi hydroxit bang cach chudn dé véi

dung dich axit clohydric chudn dd tiéu chuan, ¢(HCI) = 0,1 mol/l, si dung chat chi thi phenol dd

11
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(1S 4.3.10). Néng 66 ¢[1/2 Ca(OH),] phai & giira 0,040 0 mol/l va 0,041 2 mol/l. Tranh tiép xuc véi
cacbon dioxit trong khéng khi véa loai bé dung dich néu bi duc.

4.2.4 Axit cromic (RS)

Hoa tan 100 g crom trioxit trong dung dich axit sulfuric (35 %) va pha lodng dén thé tich 1 000 mi bang
axit do.

4.2.5 Coban(ll) clorua (RS)

4.2.5.1 Chuanbi

Hoa tan 60 g coban(ll) clorua hexahydrat trong thé tich khodng 900 ml hén hgp 25 ml dung dich
axit clohydric (R 13) va 975 ml nuéc, pha loang dén thé tich 1 000 ml bang dung dich hén hop dé.
Xac dinh néng d6 theo phuong phéap qui dinh trong 4.2.5.2 va diéu chinh néng d6 dén 59,5 mg
CoCl,.6H,0/ml bang cach s dung lugng dung dich axit clohydric pha loang da tinh.

4.2.5.2 Chuindd

Cho 5,0 m! dung dich {4.2.5.1), 5 mi dung dich hydro peroxit (3 %) va 10 mi dung dich natri
hydroxit (27 %) vao binh nén dung tich 200 ml cé nat thuy tinh nham. Md nat ra, dun séi nhe trong
10 phat, @& ngudi, thém 60 mi axit sulfuric (10 %) va 2 g kali iodua (R 25). Bay nut va hoa tan
két tha bang cach lac nhe. Chuan d6 iot tv do bang dung dich chuin dé tiéu chudn natri thiosulfat,

¢(Na,S$,0;) = 0,1 mol/l, thém 10 giot dung dich tinh bot (IS 4.3.11) & gan cudi phép chudn do.
Diém cudi dat dugc khi mat mau xanh.

1 ml dung dich natri thiosulfat, ¢(Na,S,0,) = 0,1 mol/i, tuéng g véi 23,79 mg CoCl,.6H,0.
4.2.6 Dodng(ll) sulfat (RS)

4.2.6.1 Chuan bi
Hoa tan 63 g dong (Il) sulfat pentahydrat (R 9) trong khodng 900 ml hén hop 25 ml dung dich
axit clohydric (R 13) v& 975 mi nudc, pha loang dén thé tich 1 000 ml véi dung dich hdn hop do.

Xac dinh néng 6 theo phuong phap qui dinh trong 4.2.6.2 va diéu chinh néng dé dén 62,4 mg
CuS0,.5H,0/ml bang céch s dung lugng dung dich axit clohydric pha lodng da tinh.

4.2.6.2 Chudn do
Cho 10,0 ml dung dich (4.2.6.1), 50 ml nudc, khoang 12 ml dung dich axit axetic 12 % va 3 g kali
iodua (R 25) vao binh nén dung tich 200 ml c6 nut thuy tinh nham. Chudn &b iot tu do bdng

dung dich chudn d¢ tiéu chudn natri thiosulfat, c(Na,S,0,) = 0,1 molfl, thém 10 giot dung dich
tinh bot (IS 4.3.11) & gan cudi phép chudn doé.

Biém cudi dat dugc khi mat mau xanh.

1 ml dung dich natri thiosulfat, ¢(Na,S,0;) = 0,1 mol/l, tueng {ng véi 24,97 mg CuS0,.5H,0.

12
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4.2.7 2,4 dinitrophenylhydrazin (RS)

Hoa tgn 50 mg 2,4 dinitrophenylhydrazin trong 25 ml metanol khéng cé cacbonyl (RS 4.2.11) va

2 ml dung dich axit clohydric, pha lodng dén thé tich 50 ml bang nudc. Dung dich sir dung duoc
trong 2 tuan.

4.2.8 Sat{lll) clorua (RS)

4.2.8.1 Chuan bj

Hoa tan 46 g sat(lll) clorua hexahydrat trong thé tich khoang 900 ml hén hgp gém 25 mi dung dich axit
clohydric (R 13) va 975 ml nudc, pha loang dén thé tich 1 000 mi bing hdn hap d6. Xac dinh ndng do
theo phuang phap qui dinh trong 4.2.8.2 va diéu chinh ndng do vé 45,0 mg FeCl;.6H,0/ml béng cach
stf dung Iudng dung dich axit clohydric pha loang da tinh.

4.2.8.2 Chuin dd

Cho 10,0 ml dung dich (4.2.8.1), 15 ml nuéc, 5 mi dung dich axit clohydric (R 13) va 4 g kali iodua
(R 25) vao binh nén dung tich 200 ml cé nat thuy tinh nham. Day nat, dé & ché t3i trong 15 phat va
thém 100 mi nudc; chudn dd iot tu do bing dung dich chudn do tidu chudn natri thiosulfat,

¢(Na;S,0;) = 0,1 mol/l, thém 10 giot dung dich tinh bt (IS 4.3.11) & gan cudi phép chudn de.
Diém cudi dat dugc khi mat mau xanh.

1 ml dung dich natri thiosulfat, ¢(Na,S,0,) = 0,1 mol/l, tuong ng vdi 27,03 mg FeCl,.6H,0.

4.2.9 Hén hgp sat(ll)/sit(Il) (RS)

Hoa tan 10 g amoni sat(ll) sulfat hexahydrat va 1 g amoni sit(lIl) sulfat dodecahydrat trong nuéc,
thém 5 ml dung dich axit sulfuric (20 %), pha lodng dé&n thé tich 100 ml.

4.2.10 Chi axétat (bazg) (R_S)

Hoa tan 5 g chi(ll) axetat trinydrat va 15 g natri hydroxit (R 34) trong 80 mi, pha loang dén thé tich
100 ml.

4.2.11 Metanol, khéng cé cacbonyl (RS)

Cho 10 g 2,4 dinitrophenylhydrazin va 0,5 ml dung dich axit clohydric (R 13) vao 2 lit metanol
(R 18), dun héi Iuu trong 2 h va sau d6 cét loai 50 mi dau tién. Khudy metanol trong khi chung cat bang
may khudy tif € tranh soi qua manh. Bao quan trong lo day kin, metanal dugc luu gitr s& khdng co
cacbonyl.

4.2.12 Dung dich dém tidu chuin oxalat (RS)

Hoa tan 12,71 g kali tetra oxalat dihydrat trong nudc va pha lodng dén thé tich 1 000 ml.
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4.2.13 Dung dich dém tiéu chuin phosphat (RS)

Hoa tan 3,40 g kali dihydro phosphat va 3,55 g dinatri hydro phosphat, ca hai dude lam khd trudc
trong 2 h & 120 °C = 10 °C, trong nudc khdng cb cacbon dicxit (xem 3.2) va pha loang dén thé tich

1 000 mi bang nudc tuong tu.

4.2.14 Dung dich dém tiéu chuZn phtalat (RS)

Hoa tan 10,21 g kali hydro phtalat (d3 dugc sav trudc ¢ 110 °C trong 1 gid), trong nudc va

pha loang dén thé tich 1 000 ml.

4.2.15 Dung dich kali hydroxit metanolic (RS)

Trén 15,0 mi dung dich kali hydroxit (33 %) vdi 50 ml metanol khéng cé cacbonyl (RS 4.2.11).
Dung dich sif dung dugc trong 2 tuan.

4.2.16 Natri dihydro phosphat (RS)

Hoa tan 20 g natri dihydro phosphat monohydrat trong nudc, thém 1 ml dung dich axit sulfuric
(20 %), pha lodng dén thé tich 100 m.

4.2.17 Dung dich dém tiéu chuin tartrat (RS)

Chudn bi dung dich raxemic kali hydro tactrat bao hoa bang cach lic manh vdi nude & 25 °C.

Dung dich nay kém bén, c6 thé lam bén bang cach thém vao mét lugng nhé tinh thé thymol.
4.3 Dung dich chi thi (IS)

Chuan bi dung dich chi thj nhu sau.

4.3.1  Amoni sat(ll1) sulfat (IS)

Hoa tan 33 g amoni sat(ll1) sulfat dodecahydrat trong 67 ml dung dich axit nitric (12 %).

4.3.2 Bromphenol xanh (1S)

Lam am 0,1 g bromphenol xanh véi 3,0 ml dung dich natri hydroxit 0,2 % va 5 ml etano! 95 % (theo

thé tich). Khi hoa tan hoan toan, them 50 ml etanol 95 % (theo thé tich) va pha loang Gén thé tich
250 ml bang nuéc.

4.3.3 Tim tinh thé (IS)
Hoa tan 1,25 g tim tinh thé C.1. 42.555 trong 250 ml axit axetic (R 1),

4.3.4 |satin (1S)

Hoa tan 0,50 g isatin trong 50 m| dung dich axit sulfuric (R 37) (dung dich A).
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Hoa tan 0,50 g sat(lll) clorua hexahydrat trong 2 m! nudc va pha lodng dén thé tich 100 m| bang
dung dich axit sulfuric (R 37) dang khudy cho dén khi ngirng thoat khi (dung dich B).

Ngay trudc khi st dung, thém 5,0 mi dung dich B vao 2,5 ml dung dich A, pha lodng d&n thé tich
100 m! bang dung dich axit sulfuric (R 37).

4.3.5 Metyl da cam (IS)

Hoa tan 0,1 g metyl da cam C.I. 13025 trong 50 ml etanol 95 % (theo thé tich) va pha lodng bing
nuéc d&n thé tich 250 mi.

4.3.6 Metyl do (IS)

Pun néng 25 mg metyl @ da dugc nghién min C.I. 13020 trong 0,95 ml dung dich natri hydroxit
0,2 % va 5 ml etanol 95 % (theo thé tich), pha lodng bang nudc dé&n thé tich 250 ml.

4.3.7 Hén hop metylthymol xanh

Nghién 1 g metylthymol xanh véi 100 g kali nitrat thanh bdt min.

4.3.8 Hén hgp modan den 11

Nghién 1 g modan den 11 C.I. 14645 va 100 g natri clorua thanh bdt min.

4.3.9 Phenolphtalein (IS)

Hoa tan 2,5 g phenolphtalein trong 250 ml etanol 95 % (theo thé tich).

4.3.10 Phenol do (IS)

BPun néng 50 mg phenol dé véi 2,85 ml dung dich natri hydroxit 0,2 % va 5 ml etanol 95 % (theo
thé tich). Sau dé, them 50 ml etanol 95 % (theo thé tich) va pha lodng bang nudc dén thé tich 250 ml.
4.3.11 Tinh bdt (IS)

Tao hd bdt gom 1,0 g tinh bét tan va 5 ml nuée, vira khudy vira cho hd bét vao 100 ml nudc

dang s6i. Bun séi trong vai phut, d8 ngudi. Dung dich s dung dugc trong 2 tuan.

CHU THICH Cé thé kéo dai thai gian sit dung dung dich nay dugc vai thang bang cach thém vai giot
dung dich formaldehyt.

4.3.12 Thymolphtalein (IS)

Hoa tan 0,50 g thymolphtalein trong 60 ml etanol 95 % (theo thé tich) va pha lodng béng nudc dén
thé tich 250 ml.
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5 Phudng phap th{ chung (GM)
5.1 Tap chat khong tan trong nuéc (GM 1)

L&y phéu loc thuy tinh x8p ¢ dd x8p P 40 (dudng kinh 16 16 pm dén 40 um) (da dugc sdy kho
trudc & 105 °C = 2 °C trong 1 h, dé ngudi trong binh hat &m) va cén chinh xac dén 0,1 mg. Hoa tan
hoan toan phan mau thir xac dinh trong mét ludng nuac séi thich hop, dé ngudi va loc qua phéu.
R{ra sach can bang nuéc, say kho & 105 °C = 2 °C trong 1 git, d€ ngudi trong binh hut &m, sau d6
can lai chinh xac dén G,1 mg. Tinh khéi lugng can.

5.2 Clorua (GM 2)

Axit hoa lugng dung dich thif xac dinh bang 1 ml dung dich axit nitric (25 %) va thém 1 ml dung dich
bac nitrat khoang 1,7 %.

Gilr yén trong 2 phut. So sanh méau trdng sUa cla dung dich thu dugc vdi dung dich ddi chimng
tiéu chuan xac dinh.
5.3 Sulfat (GM 3)
Trén 0,25 ml dung dich kali sulfat 0,02 % trong etanol 30 % (theo thé tich) véi 1 ml dung dich bari

clorua dihydrat 25 % (dung dich tao mam}. Thém vao dung dich nay, chinh xac sau 1 phut, Iuong
dung dich thtr xac dinh da dudc axit hoa trudc bang 0,5 ml dung dich axit clohydric 20 %.

Gilr yén trong 5 phat va so sanh d6 duc cla dung dich thu duge véi dung dich d8i ching tiéu chudn
xac dinh,

5.4 Phosphat (GM 4)

Thém 5 ml dung dich amoni molypdat 10 % vao lugng dung dich thir xac dinh. Diéu chinh pH dén
1,8 va dun sdi dung dich. D& ngudi, thém 12,5 ml dung dich axit clohydric 15 % va chiét véi 20 ml

dietyl ete. Rira pha hitu co bang dung dich axit clohydric 5 % v& khir bing 0,2 ml dung dich
thiée(ll) clorua dihydrat 2 % trong dung dich axit clohydric (R 13).

So sanh mau xanh pha hitu ¢ cla dung dich thu dugc véi dung dich d8i ching tiéu chudn xac dinh.

5.5 Silicat (GM 5)

Tron lugng dung dich thir xac dinh véi 4,5 ml dung dich axit sulfuric 5 % va 1 ml dung dich amoni
molypdat 10 %. Sau § phat, thém 5 ml dung dich axit oxalic 5 %, sau 5 phat nira, thém 0.2 ml
dung dich thiéc(ll) clorua dihydrat 2 % trong dung dich axit clohydric (R 13).

So sanh mau xanh clia dung dich thu dugc véi dung dich déi ching tiéu chudn xac dinh.

5.6 Nito tdng (GM 6)

Chuyén dung dich Phan tich vao binh Kjeldahl, néu can, pha loing lugng dung dich thir xac dinh dén
140 ml trong thiét bj Kjeldahl bac gdm mét binh Kjeldahl dudc gan véi mét thiét bi chung cat, thém
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5 ml dung dich natri hydroxit 32 % va 1,0 g hgp kim Devarda ho&c sgi nhom. D€ yén 1 h. Chung cat
75 ml hén hgp phan (ng vao trong ng so mau hinh tru ¢cé chia vach chda sin 5,0 mi dung dich axit
sulfuric 0,5 %. Thém 3 ml dung dich natri hydroxit 32 % va 2 mi thudc thir Nessler, pha loang dén
thé tich 100 ml.

So sanh mau vang cla dung dich thu dugc véi dung dich d8i ching tiéu chuan xac dinh,
5.7 Cac kim loai néng (tinh theo Pb) (GM 7)

Thém 0,2 ml dung dich axit axetic 30 % vao lugng dung dich th& xac dinh va suc khi hydro sulfua
dén bao hoa hoac sir dung mét luang dung dich hydro sulfua thich hgp.

So sanh mau nau cba dung dich thu duge véi mau cla dung dich d8i chimg tiéu chudn xac dinh.

5.8 Sit(GM 8)

5.8.1 Phuong phap 1,10-Phenanthrolin (GM 8.1)
Xem 1SO 6685.

5.8.2 Phuong phap bathopnenanthroiin (GM 8.2)
5.8.2.1 Dung dich dém (pH 4.,5)

Hoa tan 164 g natri axetat trinydrat (R 29) va 115 ml axit axetic (R 1) trong nuéc. Pha lodng dén
thé tich 1 000 ml.

5.8.2.2 Cach tién hanh

Cho 1 ml dung dich axit ascorbic 10 %, 15 ml dung dich dém (5.8.2.1) va 1 ml dung dich mudi dinatri
clia axit disulphonic bathophenantrolin 0,1 % dé&n thé tich qui dinh ctia dung dich th. Pha loang dén
thé tich 50 ml va d& yén trong 15 pht. So sanh mau dd cla dung dich thu dugc vdi mau cla
dung dich d3i chimg tiéu chudn xac dinh.

5.9 Nhom (GM 9)

5.9.1 Thudc thir aluminon

Cho 0,25 g aluminon (amoni aurin tricacboxylat) va 5 g nhua acacia vao 250 mi nudc va lam dm dé
hoa tan. Thém 87 g amoni axetat (R 4) va hoa tan. Thém 145 m| dung dich axit clohydric 15 % va

pha lodng dé&n th& tich 500 ml. Loc néu can. Dung dich sif dung duge trong 1 thang.
5.9.2 Cach tién hanh

L&y mat thé tich xac dinh clia dung dich thl, thém 1 ml dung dich axit axetic 30 %, sau d6 diéu chinh
pH ctia dung dich d&n 4,5 bing dung dich amoniac 10 % va gidy qui. Thém 0,1 ml axit thioaxetic va

3 ml thudc th{r aluminon (5.9.1), dun ndng khodng 100 °C trong 10 phut va d& ngudi.

So sanh mau dd clia dung dich thu dude v8i mau cla dung dich ddi chimng tiéu chudn xac dinh.
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5.10 Amoniac (GM 10)

Pha loang thé tich xac dinh cla dung dict: thr dén thé tich 75 ml. Thém 3 ml dung dich natri
hydroxyt 32 %, 2 ml thudc thlr Nessler va pha lodng gén 100 ml.

So s&nh mau vang cla dung dich thu dugc véi mau cia dung dich ddi chirng tiéu chuén xac dinh.
5.11 Arsen (GM 11)

Cho 10 ml dung dich thiéc(ll) clorua dihydrat 0.4 % trong dung dich axit clohydric (R 13), 5 ml
dung dich kali iodua 15 % va 1 ml dung dich déng (I1) sulphat pentahydrat 2 %_y:’ao dung dich mau. Dé
hén hop nay phan (ng vdi 8 g kém hat (R 40). Gilr arsin dugc tao thanh trong binh hap thu cé chie
5 ml dung dich AgDDTC 0,5 % trong pyridin (xem Hinh 1).

So sanh mau §6 cla dung dich thu dugc véi mau cla dung dich déi chiing tiéu chuin xac dinh.

+—— Dung dich AgDDTC

Béng chi axetat —_—t—

Hinh 1 - Thiét bi hap thu dé sk dung trong phép thir Arsen
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5.12 Nudc - Phuang phap Karl Fischer (GM 12)
Xem IS0 760. -
5.13 Do axitva dé klié'm-{GM 13)
5.13.1 D axit va dé kidm trong cdc san pham dang Idng trdn 13n nude (GM 13.1)
5.13.1.1 Céach tién hanh

Cho 100 ml nuédc vao binh nén dung tich 250 mi va dun sdi trong 5 phut dé loai bd cacbon dioxit.
Sau khi lam ngudi, thém thé tich xac dinh dung dich th va dun séi nhe khoang 5 phut. Sau do day
binh bing ndp cd gan 8ng chlta soda-véi va d& dung dich ngudi d&n nhigt 46 phong. Cudi clng,
thém chat chi thi xac dinh va chudn d& bing dung dich chudn dd xac dinh, & dat diém cudi

thich hap 8n dinh trong it nhat 15 giay.
5.13.1.2 Biu th k&t qua
D6 axit hogc o kiém, tinh bang milimol H™ hogc OH" trén 100 g san pham, tinh theo céng thitc.

V=0 186

trong do

V  la thé tich clia dung dich chudn do tiéu chudn da sif dung, tinh bang mililit;

¢ 1andng dé clia dung dich chudn dé tiéu chudn, tinh bang mol H* hozc OH trén Iit;

m  la khdi lugng clia m3u cé mit trong thé tich xac dinh cla dung dich thi, tinh bang gam.
5.13.2 Do axit va dé kidm trong céac san pham dang léng khong tron 1an nude (GM 13.2)
5.13.2.1 Céch tién hanh
Cho 100 mi nudc (da trung hoa truéc dua vao chat chi thi xac dinh) vao thé tich xac dinh cla
dung dich thr trong phéu chiét, va l3c trong 3 phat. D& tach pha, chudn dé 50 ml pha nudc vdi
dung dich chugn dd xac dinh, dé dat diém cudi thich hop én dinh it nhat 15 giay.
5.13.2.2 Biéu thi k&t qua
Do axit ho&é dd kiém, tinh bang milimol H™ ho&c OH™ trén 100 g san phdm, tinh theo céng thic.

V xecx100 y
mx 50

100

= ¥Y*¢, 200

trong dé
V  lathé tich clia dung dich chudn d& tiéu chudn da st dung, tinh bang mililit;
¢ landng dd clia dung dich chudn dé tiéu chuin, tinh bang mol H* hoac OH" trén lit;

m  Ia khéi lugng cla mau cé mat trong thé tich xac dinh clia dung dich th, tinh bang gam.
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5.14 Can con lai sau khi bay hgi (GM 14) (xem thém ISO 759)

Lam bay hai phan mau thir xac dinh d&n khd hoan toan trén bép cach thuy, st dung chén bay hai co
khéi luong thich hop va dung tich khodng 150 ml (platin, thly tinh, silica). S8y khé dén khéi lugng

khéng ddi & 105 °C = 2 °C theo qui dinh trong yéu cau k¥ thuat d6i v8i méi san pham lién quan.

5.15 Cén con lai sau khi nung (GM 15)

Cho phan mau th xac dinh vao chén ho#c dfa thich hop, gia nhiét truéc trong 16, diéu khién
nhiét 6 & 650 °C = 50 °C, trong 15 phut, lam ngudi trong binh hut é’m_yé can chinh xac dén
0,1 mg. DSt néng bang cach tang nhiét @5 tir tir, cho dén khi phan mau thlrbay hai hoan toan hoac
hoa thanh than. Trong trudng hop san pham dang Idng, dun ndng tranh sdi cho dén khi mau thir
bay hoi hoan toan, tranh d6t chay cac san pham hiru co. Cudi cling, d6t néng dia va can trong 16,
diéu khién dén 650 °C + 50 °C, trong 15 phit (trlr khi ¢6 qui dinh khac), dé ngudi trong binh
hat &m, va can chinh xac dén 0,1 mg.

CHU THICH D€ qua trinh bay hoi hoac hoa thanh than ciia miu xay ra thuan Igi, c6 thé chia cac mau thir
i6n thanh cac phan nhé thich hop.

5.16 Tro sulfat trong céc san pham dang rin (GM 16)

Cho phdn mau thlt xac dinh vao chén hoac dia thich hop, gia nhiét trudc trong 16, diéu khién
nhiét dé6 & 650 °C + 50 °C, trong 15 phut, lam nguéi trong binh hut 8m va can chinh xac dén
0,1 mg. B4t néng bang cach ting nhiét d6 tir tir, cho Gén khi phdn mau thir bay hdi hoan toan hoac
hoa thanh than, tranh dét chay cac san phdm hitu co. D8 ngudi, thém 0,25 ml dung dich axit
sulfuric (R 37) vao c&n va ti€p tuc dun néng cho dén khi hét khéi. Sau d6, dét néng dia va c&n
trong 16, diéu khién dén 650 °C + 50 °C, trong 15 phit (trif khi c6 qui. dinh kh&c), dé ngudi trong
binh hit §m va can chinh xac dén 0,1 mg.

CHU THICH D€ qua trinh bay hdi ho#c hoa thanh than ciia miu xay ra thuan Igi, cé thé chia cac mau th
I8n thanh céc phan nhé thich hop.

5.17 Tro sulfat trong cac san pham dang 1dng (GM 17)

Cho phan mau thir xac dinh vao chén hoic dia thich hop, dét ndng truée trang 16, diéu khién nhiét 6 &
650 °C + 50 °C, trong 15 phat, lam nguéi trong binh hit 8m va can chinh xac dén 0,1 mg. Thém
0,25 ml dung dich axit sulfuric (R 37) va dun &m, khong séi, trong td hat, cho dén khi phan mau thr
bay hai hoan toan, tranh a6t chay cac san phdm hiu co. Néu cén, tiép tuc dun néng nhe nhang cho
dén khi hét khoi, sau dé dst néng trong 16, diéu khién dén 650 °C = 50 °C, trong 15 pht (trif khi c6
qui dinh khéc), d€ ngugi trong binh hat 8m va can chinh xac dén 0,1 mg.

CHL’J THICH Nay phan miu thir 16n, dé thao tac thuan lgi han véi mét s6 mau ké tiép, khi dé thém 0,5 mi
dung dich axit sulfuric (R 37) vao toan bd phan miu thir.
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5.18 Cac chat dé bj cachon hoa (GM 18)
5.18.1 Mau tidu chuin
S dung cac dung dich thuée thir coban(ll) clorua (RS 4.2.5), sat(lll) clorua (RS 4.2.8) va déng(ll) sulfat
(RS 4.2.6), chudn bi dung dich d6i chimg tiéu chuan thich hop bing cach sl dung lugng hoa chat
qui dinh trong Bang 2. Bao quan cac dung dich nay, phl bang mét 16p parafin day 50 mm trén
éng thlr ¢b nat, gdn kin bang parafin.
5.18.2 Cach tién hanh
Cho phan méau thlr xac dinh, nghién thanh bdt min néu dang rén, vao lugng xac dinh cla
dung dich axit sulfuric (95 + 0,5) %, l&c d& hoa tan hoan toan phan mau thl, dé yén 15 phut &
25 °C (tru khi cé qui dinh khac). Piéu dic biét quan trong la ndng dé clia dung dich axit sulfuric
phai ndm trong khoang qui dinh.
So sanh cudng dé mau cla dung dich thr vdi mau cla dung dich d8i ching tiéu chudn xac dinh.

Pé so sanh, chat 16ng thir phai duge dung trong 8ng thir gidng vai 8ng thif ¢é chlra dung dich déi ching

tidu chuin.
Bang 2 — Chuin bi dung dich d&i chirng tiéu chuin
Dung dich Bung dich Dung dich

Dung dich caban(ll) clorua sat(IIl) clorua dang(ll) sulfat Nudce

déi chimg (RS 4.2.5) (RS 4.2.8) (RS 4.2.6)

tiéu chuan

ml mil mi mi

A 0.1 0,4 0,1 44
B 0,3 0,9 0,3 3.5
C 0,1 0.6 0.1 42
D 0,3 0,6 0.4 3.7
E 0,4 1.2 03 3.1
F 0.3 12 0.0 3.5
G 0.5 1,2 02 3.1
H 0.2 1.5 0.0 3.3
| 0.4 2,2 0,1 23
J 0.4 35 0.1 1,0
K 05 45 0,0 0.0
i 0.8 3,8 0.1 0.3
M 0,1 2,0 0.1 28
N 0.0 49 0,1 0,0
0] 0,1 4.8 0,1 0,0
P 0.2 0,4 0,1 43
Q 0.2 0,3 0.1 44
R 0.3 0.4 0.2 41
S 0,2 0,1 0,0 47
T 0,5 0,5 0.4 36
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5.19 Cac chit khi permanganat (GM 19)
5.19.1 Phuong phap truc tiep (GM 19.1)

Cho phan mau thtr xac dinh hoac dung dich ctia né vao binh thuy tinh khéng mau thich hgp cé
nat nham, va cho thém thé tich xac dinh dung dich kali permanganat, ¢(1/5 KMnQ,) = 0,1 mol/l.

Pay binh va dé yén & nhiét doé va thdi gian qui Ginh, tranh anh sang.

Kiém tra mau cla dung dich thu dugc khéng dudc thay ddi hoan toan.

5.19.2 Phuong phap gién ti&p (GM 19.2)
5.19.2.1 Céch tién hanh

Cho ph&n mau thl x&c dinh hoac dung dich cla né va 10,0 ml dung dich kali permanganat,
(c(1/6 KMnO,) = 0,1 mol/l) vao 50 ml dung dich axit sulfuric 5 % dudc dung trong binh nén cé nuat
thuy tinh nham. Day binh va dé yén & nhiét do va thdi gian qui dinh, tranh anh sang. Sau dé thém
10 ml dung dich kali iodua 10 % va chuan d6 iot tu do béng dung dich natri thiosulfat chudn &é
tiéu chuan, c(Na,S,0;) = 0,05 molll, st dung dung dich tinh bét (IS 4.3.11) 1am chét chi thi va buret cd
vach chia 0,05 ml ho&c nhoé hon. Thuc hién phép thir tréng tai cling thdi diém véi phép xac dinh theo
cling qui trinh, ludng thudc thif gidng nhau nhu trong phép xac dinh, nhung khéng cé6 mau thi.

5.19.2.2. Biéu thi két qua

Ham lugng cla chat khir permanganat, tinh bang phan tram khdi lugng clia oxy (O,), tinh theo
cong thirc.

100 1

*8x—

m 1000

s MoW), 0,04
m

(Vy - V,)x 0,05 x

trong dé

Vo 1a thé tich cla dung dich natri thiosulfat chugn d6 tiéu chudn dudc sl dung trong phép thif tréng,
tinh bang mililit;

V, la thé tich cla dung dich natri thiosulfat chuin dé tiéu chudn dugc s dung trong phép
xac dinh, tinh bang mililit;

m 1a khéi lugng clia phan méau th, tinh bang gam:

8  la khéi lugng clia oxy tuong (g véi 1,00 mi dung dich kali permanganat, ¢(1/5 KMnO,) = 0,1 molll.
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5.20 Aldehyt (GM 20)

Cho 5 m nudc va 0,15 ml dung dich dimedon 5 % trong etanol 95 % (theo thé tich) vao thé tich

X4é dmh cla dung dich th(r va lam am trén bép cach thuy cho dén khi may dugc hoa tan hoan tcan.
"Pha 1oang nhanh bang nudc néng dén thé tich 10 ml va ds nguai.

So sanh d6 duc cda dung dich thu dugc véi do duc cla dung dich ddi chimng tiéu chudn xac dinh
5.21 Hdp chat luu huynh (GM 21)

Cho vao binh c&t thich hdp thé tich xac dinh cla dung dics thl, thém 10 ml dung dich etanolic kali
hydroxyt 3 % va dun hdi luu trong 30 phut, tranh st dung 8ng ndi cao su. Qua éng ngung, thém
20 mi nudc, thdo bd dng ngung, va bay hai hét chat hiru cg. Thém 5 ml dung dich brom bio hoa,
dun ndng trong 15 phut trén bép cach thuy, sau dé trung hoa bing dung dich axit clohydric 10 %.
Cho du 1 ml axit va dun sdi cho Gén khi tat ca brom dugc giai phong. Cusi cing, bay hai dung dich
dén khoang 5 ml, trung hoa béng dung dich natri hydroxyt 10 % va ti€n hanh theo GM 3.

Chudn bj dung dich d8i ching tiéu chudn gém 10 mi hén hop dung dich etanolic kali hydroxyt 3 % va
thé tich xac dinh clia dung dich tidu chudn luu huynh (SS).

5.22 Oxalat (GM 22)

Che 2 mi dung dich axit clohydric (R 13} va 1 g kém hat (R 40) vao phan mau thf xac dinh hoac vao
thé tich xac dinh clia dung dich thif va dun sdi trong 1 phut; d8 yén 2 phit, loc va Idy phan nuéc loc vao
ong thlr cé chira 0,25 ml dung dich phenylhydrazin hydroclorua 1 %. Bun dén séi, lam ngudi nhanh,
cho mét lugng bang nhau cla dung dich axit hydroclorua (R 13) va 0,25 ml dung dich kali

hexacyanoferrat(lll) 5 % va lac déu.
So sanh mau hdng cla dung dich thu dudc véi dung dich d&i chimg tiéu chuan.
523 Hop chit cacbonyl (GM 23)

Cho phan mau thir xac dinh hoac dung dich cla né vao &ng so mau hinh tru thuy tinh khdng mau cé
nut thuy tinh nham, thém 1 ml dung dich 2,4-dinitrophenylhydrazin (RS 4.2.7), day nat, l&c va dé yén
30 phat. Sau dé thém 8 ml pyridin, 2 ml nuéc va 2 ml dung dich metanolic kali hydroxyt (RS 4.2.15).
L&c, d€ yén 10 phut, va pha lodng dén 25 ml bang metanol khdng cé cacbony! (RS 4.2.11).

So sanh mau dd sam ctia dung dich thu dugc véi dung dich déi chimg tiéu chudn.
5.24 Po khai lugng riéng (GM 24)

5.24.1. Phuong phap binh do khai lugng riéng (GM 24.1) (cing xem TCVN 3731).
5.24.1.1 Céach tién hanh

Can binh do khdi lugng riéng kho (t6t nhat 1a c6 dung tich tir 25 ml dén 50 ml) chinh xac dé&n 0.2 mg,

D3 day binh véi nudc méi dun séi va ngudi, xac dinh khéi luong biéu kién cla nudc tai 20 °C = 0,1 °C (m,).
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D& hét nudc va sau do rifa sach va lam khé, d8 mau thir day binh va sif dung qui trinh tuong ty, xac dinh
khéi luong biéu kién clia mau tai 20 °C £ 0,1 °C (m,).

5.24.1.2 Biéu thi két qua

Khéi lugng riéng, biéu thi bang g/ml va tinh dén dau thap phan thi ba, tinh theo cong thite

m,+ A

x B,
m, + A "

trong dé
m, 1& khdi lugng bi€u ki€n cla phan mau th, tinh bing g:
m, la khéi lugng biéu ki€n clia nuée, tinh bang g:
Pw 18 khdi lugng rieng clia nude & 20 °C (= 0,998 2 g/ml);
A |2 higu chinh @5 ndi
Px V
trong do
P la khéi lugng riéng clia khéng khi (xap xi 0,001 2 g/ml);

V' lathé tich clia mau duoc 13y, tinh bang ml.
5.24.2 Phudng phap thuy tinh (GM 24.2)

5.24.2.1 Nguyén tac

S{r dung can Mohr Westphal dé do dd ndi clia phan than nhing chim trong nuéc va sau dé trong
chat Idng can xac dinh.

5.24.2.2 Céach tién hanh

S dung sai platin manh, treo phao & dau cudi cia don can Mohr Westphal va chinh thiét bi vé
diém 0 bang thao tac van trén dé ba chén; sau d6 nhing phao vac nudc tai nhiét @6 qui dinh, va
chinh tré lai diém 0. L&y phao ra, 1am kho va l&p lai thao tac G6i vai chat 16ng can xac dinh & cling
nhiét dé nhu ddi véi nudc.

5.24.2.3 Biéu thi két qu
Khéi lugng, biéu thi bing g/ml, tinh theo eéng thic

PZ
—_—
p,

trong @6

Piva P, 1asg doc tuang (ng véi vi tri dudng di, tudng (mg vai nude va chat I6ng c&n xac dinh:

Lo 6 ¥ nghiz tuong tu nhu trong 5.24.1.2.
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5.25 Do nhiét dé chuyén pha (GM 25)

Phai sif dung trong cac phép thlf ndy nhiét k& cé vach chia phli hop véi cac yéu cdu clia tidu chudn

quéc gia va phai co ching nhan hiéu chudn quéc gia.

5.25.1 Khoang chung cit (GM 25.1)

Xem 1SO 918.

5.25.2 Khoang néng chay {(GM 25,2)

5.25.2.1 Nguyén tac

Nguyén tic nay chi rd khoang nhiét do tr diém phan mau th bat ddu ndng chay dén diém néng chay
hoan toan, dudc chi rd béi sy tao thanh ma&t khum clia chat 16ng.

5.25.2.2 Thiét bi, dung cu

Thiét bi bao gam mag quan, dudc lam td thuy tinh mém, bit kin mét dau va maot thiét bi thich hgp dé do
nhiét §5. Thiét bj do nhiat d& ¢6 thd la mét nhidt k& don gidn hoac cd thé bao gdm, vi du, mat thiét bj
cam (ng quang dién va hé théng doc nhiét do hién thi sd. Trong moi trudng hap, néu can thiét cé thé
doc nhiét da vdi d§ chinh xac va dé chum 0,05 °C.,
Can thiét han nita dé cung cap ngudn gia nhiét, cd thé la ngudn dién hodc dung cu chda chét long ¢o
di8m sdi cao hon khodng néng chay clia chat. Mét s& chat léng cé thé duge sif dung trong dung cu
gia nhiét 1a:

Lén dén 100 °C: nuéc;

L&n dén 150 °C: glyceral;

L&n d&n 300 °C: dau silicon.

5.25.2.3 Céch lién hanh

Trir khi cé qui dinh khac, nghién mau thanh bdt rat min va lam knhd trong binh hat dm trén axit sulfuric
hozc trong 16 & nhigt d6 dudt diém néng chay mong mudn. Ngeai ra, viéc si dung mau trén phép thir
“hao hut khi lam khé” 3 dugc thuc hién.

Cho lugng bét khd vao 8ng mao quan dé tao thanh Iép day khoang 2 mm dén 3 mm & day 8ng, nhéi
chat bing cach gd nhe trén mot mat phing cing.

Dat mao quan vao thiét bi gia nhiét (trong trudng hgp nhiét k& thuy ngan, dat mao quan vdi doan cudi
bit kin véo phdn & gita cla bau thuy ngan), gia nhiét trudc d&n nhiét dé thdp hon diém dudi cla
dai néng chay 10 °C. Can than diéu chinh téc dé gia nhiét & gira 1 °Cimin va 2 °C/min.

Ghi lai nhigt do, trude tién khi chat bat dau tao thanh nhimg giot nhé trong mao quan, va sau dé

chit dugc ndng chiy hoan toan, théng thudng thanh dang mat khum cla chat 1dng rd rang.
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5.25.3 Diém két tinh (GM 25.3)

Xem ISO 1392

5.26 Do dd phan cyc (GM 26)

Piéu nay qui dinh cac phuong phap dua vao phep xac dinh sy quay géc cla mat phéng anh sang

phan cuc.
5.26.1 Pinh nghia va ky hiéu

5.26.1.1

Goéc quay quang hoc (optical rotation) (o)

Géc ma mat phang clia su phan cuc dudc quay qua nd khi anh sang phan cuc di qua mot 18p
chat 1éng. Trir khi ¢ qui dinh khac, goc quay nay dugce do tai budc séng cla vach D natri ¢ 20 °C
£ 0,5 °C trén mot 18p co chiéu dai 1 dm.

5.26.1.2

Goc quay quang hoc dac trung cla mdt chat long (specific optical rotation of a liquid)

Goc quay tai budc séng clia vach D natri & 20 °C + 0,5 °C, trif khi ¢ qui dinh khac, tinh gbc quay
quang hoc cla I6p c¢é do day 1 dm, va chia cho khéi lugng riéng, tinh bang gam trén mililit, & 20 °C
clia chat lang.

5.26.1.3

Goc quay quang hoc dic trung cba dung dich (specific optical rotation of a solution)

Goc quay tai budc song clia vach D natri @ 20 °C + 0,5 °C, trU khi c6 qui dinh khac, tinh géc quay
quang hoc cta I6p c6 d6 day 1 dm, va chia cho ndng dé cla dung dich, tinh bing gam trén mililit.
5.26.2 Thiét bi, dung cu

5.26.2.1 Phan cyc k&, ¢ kha nang do vdi dd chinh xac it nhat + 2' (+ 0,03°).

5.26.2.2 éng phan cue, cé chiéu dai da biét véi dé chinh xac = 0,05 mm.

5.26.3 Cach tién hanh

5.26.3.1 Hiéu chudn

Hiéu chudn thiét bi st dung chat cé géc quay quang hoc da biét, vi du nuée cho s& doc 0° hoac
180° dung dich sucroza khan 260,0 g/l cho s& doc + 34 ° 37' 2" (+ 34,62 °) & 20 °C dung 6ng
2 dm. Ngoai ra, c6 thé sl dung nhitng tam trong sudt c6 goc quay quang hoc da biét.

5.26.3.2 Phéan méau thir

Sif dung chat 1éng hosc dung dich dugc chudn bj, theo qui dinh, tir m3u thir khé, dang bdt min.
Trong trudng hop sau, mau tif phép thir “*hao hut khi lam khd" ¢6 thé duge s dung cho muc dich nay.
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5.26.3.3 Cach x&c dinh
Cho chdt léng thd vao mat ng phan cuc sach va khd, c3n than loai bé bong béng khi va lam cho
ca chat 1dng va thiét bj d&n nhiét 6 qui dinh. Ghi s& doc clia géc quay quang hoc.
5.26.4 Bi&u thj két qua

B4i véi chat 1dng tinh khiét, géc quay quang hoc d#c trung dudc tinh theo cdng thic

Dai vdi dung dich, géc quay quang hoc dac trung dugc tinh theo cong thirc

t° 100«
A
D e
trong dd
a la géc quay quang hoc dudc quan sat, tinh bang do arc;
I la d¢ dai cla éng phan cuc, tinh bing dm:
£ la khdi lugng riéng clia chét ldng & t °C, tinh bang g/iml;

¢ landng dé clia hoat chat, tinh bing g/100 ml;

£ la nhiét do cla phép do, tinh béng °C.
5.27 Do do khic xa (GM 27)

5.27.1 Dinh nghia va ky hiéu

Xem TCVN 6398 (1SO 31).

5.27.2 Thiét bi, dung cu

Khac xa ké, cé kha nang do truc ti€p chi sd khic xa trén toan dai 1,300 0 d&n 1,700 O véi
dé chinh xac £ 0,000 2.

5.27.3 Cach tién hanh

5.27.3.1 Hiéu chuan

Higu chudn thiét-bj s dung tam ﬁoac chat Idng ¢d chi s khic xa da biét.

5‘27.3.2_ Cach xac dinh

Bua chat Idng cdn xac dinh va thiét bj dén nhiét dé qui dinh va thuc hién phép do. Chi sé khic xa
giam khi tang nhiét do d&i vai hau hét cac chat 1dng, mic dé gidm khoang 0,000 5 K- (d8i vdai
nude 0,000 1 K™).
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5.28 Quang phé hip thu phan tir (MAS) (t&r ngoai va kha kién) (GM 28)
5.28.1 Nguyén tic

Do d6 hadp thy bang két qua cla su truyén qua cla chim don sic cla cac tia song song,
budc sbng gitra 185 nm va 380 nm (UV), 380 nm va 780 nm (kha kién), xuyén qua do day da biét
cla dung dich thu.

5.28.2 Thiét bi, dung cu

5.28.2.1 Quang phé k&, duoc I4p thiét bi do don séc co kha nang do G truyé‘n qua ho#c, tét nhat 4o
h&p thu & budc séng nhat dinh qua dé day da biét cla dung dich.

5.28.2.2 T& bao quang, cé chiéu dai ddn quang thich hgp, dugc lam tir silica dé Goc trong phd UV, va
silica hodc thuy tinh dé doc trong phd kha kién.

5.28.3 Cach tién hanh

Thue hién qui trinh d& cho treng qui Ginh k¥ thuat déi véi thubce thir lién quan,
5.29 Quang phd hap thu nguyén tir (AAS) (GM 29)

5.29.1 Khai quat

Mau ho&c dung dich clia né dugc hat va nguyén tir hoa trong ngon Ia cé nhiét d6 cao, dugc
duy tri bang nhién liéu thich hgp va hé tro hén hgp khi d€ tac déng bay hoi, hoa hai va phan ly.
Ngoai ra, c6 thé sir dung thiét bi gia nhiét khéng ngon Ia. Ngudn anh sang bao gém dén catot
réng hodc éng vi séng hoat hoa, phéng dién khéng dién cuc, phat ra bifc xa & cling budc séng vi
nang ludng kich thich cla cac nguyén t& mau. Cac nguyén tir clia nguyén t6 duoc xac dinh hap thu
phén nhd nhat dinh cla blc xa nay, tuong (ng véi méat do trang théi ca ban, va d6 hap thu duoc
do bang quang phd hap thu nguyén tir phi hop.

5.29.2 Cach tién hanh

Viban chit clia phuong phap, loai thiét bj sén cé, s& luong clia mau thay ddi va cac thong sé thiét bi va
tinh da dang 16n clia cac &nh hudng, khéng thé dua ra chi tiét cac huéng dan.

Viéc Iua chon qui trinh phu thude vao mirc dd chinh xac dudc yéu cau. Kha nang tac dang tif ngudn Ira
va ngudn khong 102 phai dudc tinh dén. Néu thist bi dugc 1&p mét ngudn nguyén tir ngon Ia, phép xdc
dinh thudng duogc thue hién trong dung dich nudc cla san pham dang dugc thd nghiém, axit hoa nhe
bang axit nitric hoac clohydric.

Bé& phat hién anh hudng chat nén nao dé, st dung qui trinh cac ch&t phu gia tiéu chuin. Didy nay bao
gbm viéc thue hién Phép xac dinh trén sé lugng (phu thudc vao do chinh xac yéu cau, ma it nhat 13 hai)
clia cac phan phan uéc cia dung dich thlr, dudc thém vao lugng da biét cac chat dugc xac dinh.
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Cac budc séng cla cac vach cong hudng va cac thong tin dac biét khac di duge cho trong qui dinh
ki thuat vé thudc thi lién quan.
5.30 Quang phd phat xa ngon llra (FES) (GM 30)
5.30.1 Khai quat

Ky thuat nay dua trén phép do cac blc xa dugc phat ra bdi mot sé loai nguyén tlr khi chuyén tir mot
mic nang lugng kich thich dén mlc nang lugng thap hon. Nang lugng can dé dat d&n mic kich thich
thuang dude cung cdp bdi ngon Ia nhan dugc ti nhién liéu thich hop va dudc hd trg bdi hén hop khi,

va bifc xa phat ra dudc do vdi hé théng quang ké thich hop, v8i may loc hodc vdi may don séc.

CHU THICH Ngoai ra, ¢ thé sir dung hén hgp ngon Ifa khac vdi hén hap ngon Itra da qui dinh, trong trudng hgp
dé cac ndng do clia dung dich da dé nghi trong qui dinh ki thuat thich hop cb thé can phai thay déi.

5.30.2 Cach tién hanh

Qui trinh rat giéng véi qui trinh da sl dung ddi véi quang phd hap thu nguyén tir (xem 5.29) va qui trinh
nay lai chi cé thé dua ra huéng dan chung.

Céac diéu kién déi vai méi phép xac dinh da cho trong qui dinh ky thuat dai véi thudc thit lién quan,

5.31 Phuong phap dién thé
5.31.0 Khai quat

Thong thudng phuong phap dién thé dua trén phép do slc dién ddng cla pin ganvani tao ra nhd sy
k&t hop cac dién cuc hoic cac nia pin sau:

a) dién cuc chi thi, duge nhing vao dung dich thl. Dién thé clia né phu thudc vao ban chit ciia mau
va ndng dd cda dung dich th,

b) dién cuc so sanh, hién thi dién thé khong dai.

Slrc dién ddng cla pin ganvani nhu thé phu thudc vao ndng dé cta dung dich thlr. Néu dién thé cua
dién cuc so sanh ddi véi dién cuc hydro tiéu chudn da biét, ndng do clia dung dich th ¢6 thé dugc tinh
tir gia tri do clia stc dién dong. Tuy nhién, néu ndng dé cla dung dich thlr thay ddi, nhu xay ra
trong IGc chudn do, gia tri cla sic dién déng cling sé thay ddi theo cach cb thé xac dinh diém cudi cla
chudn do tir dé thi dién thé dua vao thé tich hoac khéi luong clia chat chudn do thém vao, hoac dua

vao thdi gian dién phan.
5.31.1 Xac dinh pH (GM 31.1)

5.31.1.1 Khai quat

Dién cuc so sanh pin dién/dung dich KCI bao hoa/dung dich R/Pt-H,. D& dung dich R, va R, la cac
dung dich dém tiéu chudn cé tuong (mg: gia tri pH da biét pH,, va pHg,; do su chénh léch dién thé
E, va E,.
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Néu dung dich R dugc thay thé bdi dung dich thir cé pH chua biét, su chénh léch dién thé dugc do
lién quan dén pH clba dung dich thir.
T4t c& cac phép do dudc thuc hién & clng nhiét dé va ndng doé dung dich kali clorua, pH c6 thé dudc

tinh theo céng thiec:

E _Ees.'
“l‘_é;—*pHm
E; -E.q
& &S - H
S PHga
trong 66

e A E-E
S 12 hé s8 nghiéng {_”?_KJ e TG
pH ) pHg, —pHpg;
5.31.1.2 Thiét bi, dung cu

Thiét bi do pH, gém dién cuc thly tinh ho#c t6t hon |12 dién cuc hydro dude ndi véi thiét bi do milivon
trd khang cao ¢d thang Go dugc hiéu chuan bang don vi pH. Thiét bi nay cho phép doc truc tiép pH
bang su cam (ng vé chénh l&ch dién thé gitra dién cuc phu thudc pH (thuy tinh, antimon) va dién cuc
so sanh, hai dién cuc dang dudc ndi bdi mdt cau dung dich chat dién phan (vi du dung dich KCI

bao hoa).
5.31.1.3 Hiéu chuén

Hiéu chudn thiét bi do pH bing dung dich tiéu chudn pH thich hop (tiéu chudn hoat 86 ion hydro),
mot s6 duoc liét ké dudi day:

a) dung dich d&m tiéu chuin oxalat (RS) (4.2.12);

b) dung dich dém tiéu chudn tactrat (RS) (4.2.17);

¢) dung dich dém tiéu chudn phtalat (RS) (4.2.14);

d) dung dich dém tiéu chudn phosphat (RS) (4.2.13);

€) dung dich dém tiéu chusn borat (4.2.2);

f) dung dich &ém tiéu chudn canxi hydroxyt (RS) (4.2.3).

Bang 3 dua ra céc gia tri pH cla dung dich dém tiéu chudn dé cap & trén trong dai nhiét dé tir 15 °C
dén 35 °C.
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Bang 3 - Cac gia tri pH

Nhiét dé Dung dich dém tiéu chuin
°C a) b) : c) d) e) N
15 1,67 - 4,00 6,90 9,27 12,81
20 1,68 : 4,00 6,88 9,22 12,63
25 1,68 3,56 4,01 6,86 9,18 12,45
30 1,69 3,55 4,01 6,85 914 | 1230
35 1,69 3,55 4,02 6,84 9,10 12,14

5.31.1.4 Cach ti€én hanh

Ngoai trir khi phép xac dinh dudc thuc hién véi chinh thudc th(, phai chudn bi dung dich thlr c6 néng dd
qui dinh, st dung nudc khdng cd cacbon dioxit (xem 3.2).

Pdng thai phai chudn bi-hai dung dich dém, cé pH cao hon ho3c thdp hon pH du doan cla

dung dich th. Diéu chinh nhigt dd cla ba dung dich nay va cla dign cuc so sanh dén 25°C = 1 °C.

Hiéu chudn thiét bi bang hai dung dich dém, rita dién cuc do vdi dung dich dém trudc khi doc sé.
Sau dé rlra dién cuc bang nudc va tiép theo bang dung dich thit, do pH ctia dung dich thi.

Dé nhan dugc cac két qua chinh xac, cdn phai l3p lai phép do véi cac phan dung dich thl khac nhau,
khéng can rifa dién cuc gilra cac Ian doc lién tiép cho dén khi s& doc pH gilf nguyén khong déi it nhat
trong 1 phdat.

5.31.2 Chuin dé (GM 31.2)

5.31.2.1 Thiét bi, dung cu

5.31.2.1.1 Thiét bj do dién th& hodc do pH, chinh xac d&n 2 mV, vdi dién cuc lam viéc hydro hoac

thuy tinh va dién cuc so sanh calomen.
5.31.2.1.2 Buret.

5.31.2.1.3 May khudy tur.
CHU THICH Ngoai ra, cé thé st dung thiét bi chudn dd tuv dong.

5.31.2.2 Cach tién hanh

Cho c4c dién cuc cla thiét bi do dién thé hoac pH (5.31.2.1.1) vao dung dich dung dich tht va chudn
dd nhanh, vdi khudy trén khdng ddi, khoang 2 mi dén 3 mi tir diém cudi; ti€p tuc chudn do bang cach
cho thém cac lugng nhd va bang nhau chat chudn do va ghi e.m.f hoic pH sau mai lan cho thém.

Diém cudi xuat hién khi AE la cuc dai hoac sy chénn léch th(r hai A £ 1a zero. Vi du dién hinh d3 cho

trong Bang 4.
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Bang 4 - Diém cudi chuin dé dién hinh

v E [ AE AE '
ml mV i mV mV ‘
|
10,0 320———_ ___ N .; !
T W |
10,5 3BT | [ e -+ 10 |
| L CTEEm—A—— | |
11.0 394=<=27" | | TTE= 24 ;
| TTEs=s 86=nmT T
11,5 460===T7_ _| [--z==~-40
- i . il B
12,0 486—==77_| TTTTo===-10
I et [
12,8 5pz=——" | i
| |

trong doé

V  la thé tich cla chat chudn dé tuong Ung véi gia tri duong cudi cling cla AE (trong vi du
11,0 ml), tinh bang ml;

V' 14 thé tich cho thém ké ti€p cua chat chuén db (trong vi du, 0,5 ml), tinh bang mi;
a lagia tri duong cudi cung cla A'E (trong vi du, + 24);
b la gia tri &m d4u tién cla A'E (trong vi du, — 40);

Do vay, trong vi du

24
24 +40

Ve =110+ 0,5x

=1119ml

532 Phan tich cuc phé quét (GM 32)
5.32.1 Khai quat

Phan tich cuc phd quét don 1a mét dang phan cuc phd d.c sl dung dién cuc giot thuy ngan.
Phan cuc bé sung mét xung dién vuéng géc vao thai Giém cudi ctia chu ky giot.

Néu xay ra phan Ung dién hoa, tin hiéu dong dién dang pic s& dudc biéu hién trén bé mat dién cuc
catot. Vi tri va chiéu cao cla pic phu thudc vao téc dé quét thé. Do kich thudc cda giot thuy ngan
gan nhu khéng thay d3i nén dong tu dién dudc coi nhu rat nhé so véi dong Faraday. Phuong phap
nay thyc hién nhanh va cho d6 nhay hon vdi so vdi cuc phé d.c théng thudng
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5.32.2 Cach tién hanh

Chudn bj dung dich thl, cé chia lugng nhat dinh chat dién phan hd trg, nhu da mé ta trong
qui dinh k¥ thuat déi vai thudc thir lién quan. Chugﬁé’n dung dich nay vao binh dién hoa, dat vao
bén nudc. Suc khi nitd qua dung dich ds loai bo oxy va chon dién thé& khdi ddéng va dé nhay
thich hap. Ghi chiéu cao pic thu dugc ti man hinh phat quang catot.

Nhing chi ti€t thuc nghiém thich hop da cho trong qui dinh k¥ thuat ddi véi thudc thit lign quan.
5.33  Von-ampe hoa tan anot (GM 33)
5.33.1 Khai quat

Phép do dién lugng dao hoac knlr anot (catot) dudc sir dung dsi vai phép xac dinh céc vét clia cac
ion, dac biét v&t cla cac kim loal nang. Phuong phap nay sU dung dién cuc tinh bao gom giot
thuy ngan hoac dién cuc ran dugc tao thanh, vi du, tir cacbon hoac platin,

Trude hét, dién phan dung dich tai thé khong déi, st dung téc do khudy dung dich khang ddi.
Cac cation kim loai nang s& bi khir thannh kim loai va tao thanh hén hdng trén bé mat dién cuc.
Ban chat clia qua trinh nay la qua trinn lam giau chat can phan tich.

Sau dé thuc hién quét th& va ghi dudhg hoa tan von-ampe. M3&i mdt kim loai cé thé hoa tan
ddc trung, chiéu cao cta pic tin hidu ty & vai ndng d6 cla ion trong dung dich va phu thudc vao
digu kién thuc hién thlr nghigm.

5.33,2 Cach tién hanh

Chudn bi dung dich thl, bac gém mét Iugng qui dinh clia chat dién phan h tro, nhu d3 mé ta
trong qui dinh Ky thuat déi vdi thudce thit lién quan. Chuy&n dung dich nay vao binh dién hoa sach.
Cho thanh khudy ti vao dung dich va khudy véi téc dé khang ddi. LAp cac dién cuc vao dung dich
thir va suc khi nito qua dung dich it nhat trong 5 phat. S& dung dién thé khdi dang thich hap gilra
cac dién cyc lam viéc va déi chitng, diéu chinh chu ky dién phan clia thiét bj phan cuc phd cé sn.
Nhing chi tiét thyc nghiém thich hop da cho trong qui dinh k7 thuat dai véi thudc thir lién quan.
5.34  Sic ky khi (GM 34)

Thuc hién phép xac dinh s dung sac ky khi thich hgp va cac diéu kién da cho trong qui dinh
k¥ thuat ddi vai thudc thir lién quan.

CHU THICH IS0 2718 md ta cach trinh bay tidu chudn ddi vai cach vidt phuong phap phan tich hoa bang

séc ky khi,

5.35 Xac dinh kim loai bang céch chiét xuit dung méi theo AAS (GM 35)

Chudn bj 150 mi dung dich thlt, thém Iuong dang k& axit axetic (R 1) hoac dung dich natri hydroxit
20 % d& diéu chinh pH dén 5. Chia dung dich lam ba phan bing nhau trong ba phau chiét va ~ho

vao hai phéu dung dich tiéu chudn cta cac kim loai nay dé xac dinh duong lugng gidi han va
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hai Jan giéi han, tuong (mng. Xcr ly ham lugng clia méi phéu trong ba phéu nhu sau: Cho
dung dich amoni p};rroiicjinﬂ-cacbodithioat (APDC) 1 %, trdn, cho 10 ml 4-metylpentan-2-one vi
trong 30 gidy. Gilr d& tach va loaibd Iép nudc. Chuyén 18p hitu cd vao binh dinh mic mat vach 1
va pha lodng d€n vach bing etanol 95 % (theo thé tich). St dung céac dung dich nay dé ap ¢
GM 28.

5.36 Do mau theo don vi Hazen (GM 36)

Do theo phuong phép qui dinh trong ISO 2211.
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