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LOI NOI DAU

Gido trinh Thue tdp Hoa phén tich bién soan cho sinh
vién nam thd hai khoa Pia chit - Dia 1y - Trudng PHKHTN -
DHQG Ha Néi.

Gido trinh gom cé hai phédn chinh;

Phan 1: Pai cudng vé phéng thi nghiém va miu phan tich
dinh lugng

Giéi thigu thiét bi, dung cu, hoa chit va tinh nang su
dung cua ching trong phong thi nghiém phén tich dinh lugng
hoa haoe.

L4y méu va chuin bi miu dia chat cho phan tich dinh
lugng

Phén 2: Céc phuong phap phan tich dinh lugng hoa hoc
va cac bai thuc hanh,

- Cd s6 ly thuyét duge trinh bay ¢6 dong, ngén gon nhim
giap sinh vién ndm duge néi dung cd ban cia 1y thuyét phuong
phap phan tich thé tich va phudng phap phan tich khsi lugng,
dong thai biét cach chuan bi cac thude thit st dung trong thi
nghiém phén tich dinh lugng.

- Cac bai thye hanh gdm 7 bai phéan tich thé tich cho cac
phép chuin d6: axit- bazd, oxy hoa-khi, tao phitc va két tta; 2
bai phin tich khéi lugng gdm phuong phap két tua tinh thé va
két tua keo.



Vé1 ndi dung néu trén, giao trinh Thuc tap Hoa phén tich
nhim trang bi nhiing kién thic va ky nang thue hanh c¢ ban
nhét cho sinh vién va ky thuat vién cta phong thi nghiém dé co
thé lam t6t t viéc 14y mau, chuin bi miu cho d&n tién hanh eac
thi nghiém phan tich dinh luong trong phong thi nghiém phéan
tich ho& hoc. Mot phan cae ky ning nay cing duge st dung
trong thi nghiém phéan tich dinh lugng bang cic phuong phap
phéan tich ¢dng cu.

Cac bai thuc hanh trong giao trinh nay déu 1a cac phuong
phap hién nay dang duge ap dung rong rai trong cac phong thi
nghiém cua nganh dia chat dé phan tich dinh lugng mau dia
chat va méi trudng. Sinh vién ciing cé thé ap dung cac bai thuc
hanh nay dé tu phan tich méu phuc vu cho khoa luan tét nghiép
cang nhu nghién ctiu khoa hoc.



PHAN 1

DAI CUONG VE PHONG THi NGHIEM
VA MAU PHAN TiCH DINH LUGNG

11.  THIET BI, DUNG CU, HOA CHAT SU DUNG
TRONG PHAN TICH BINH LUGNG HOA HOC
1.1.1. Thiét bi
a) Can

Can 14 thiét bi thiét véu trong phong thi nghiém, duge
chia thanh nhiing loai chinh sau:
Loal can Bd nhay (gam) Khéi lugng can
to1 da (gam)

Cén ky thuat 0,1; 0,001 500 -~ 260
Cin phin tich  0,0001 100 ~ 200
Can ban vi 0,00001~ 0,000001 20 - 10

phén tich

Cédn ky thuat va can phan tich duge st dung phé bién
trong cac phong thi nghiém. Cin phéan tich 1a thiét bi khong thé
thiéu trong phéan tich khél ludng. Trong phan tich thé tich va
cac phuong phap phén tich ¢éng cy, viée ean cac loai hoa chit dé
chuan bi cac dung dich ticu chuan cung nhéat thiét phai tién
hanh trén can phan tich hoae ¢in ban vi phan tich.



Nguyén tac suit dung cin:

- Chi dude cin nhing vat ¢é khéi lugng nhd hon khai
lugng té da cho phép cta can.

- Can dung kep nhya dé gip qua cin vao dia can hodc 14y
qua cdn ra khéi dia can (khong duge dung bang tay hoic kep
sat).

Khy dat vat can, qua can 1én dia cin hoic 14y vat can,
qua cAn ra khoi dia can, nhat thiét phai 6 dinh c¢an (dua cin vé
trang thai khéng lam vige) dé tranh lam mé dao cén, 1am giam
dd nhay cua can, tham chi lam hdng cén.

- Khi dang cdn ban vi phan tich hoic can phan tich dé
cdn mot vt nao d6, edn biét trude khéi lugng gan ding cha vat
d6. Néu chuza biét, cin tién hanh can trude trén can ky thuat.

- Khi da ¢4n xong, cin 14y vat cdn va qua ¢an ra khoi dia
can (dua vé vi tri 0) va ed dinh can.

Khac vo1 su dung cén dién tu, viée st dung can cg hoc cin
tudn thu nghiém ngit cac qui dinh néu trén.

Can dign tu sk dung trong phong thi nghiém cling gdm cé
cac loal tudng tu nhu cdn cd hoe. Khi sit dung can dién td, can
tuan theo hudng dan st dung cin ctia cac hing san xuat.

b6) Lo nung (~1000°C ~ 1200°C)

La thiét bi dung dé nung két tha thu duge trong phén tich
kho1 lugng hodc phin huy méu bang phudng phap nau chay vl
hoa chit... Lo nung cé role dé didu khién nhiét d& tuy theo véu
ciu cua thi nghiém.

San 16 nung can ludn luén sach, tranh lam d6 mau, hoa
chit ra san 19,

¢} Tu sa@y (~ 300°C): dung dé siv kha dung c¢u, hoa chat,
mau thi nghiém.
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d) Tu dm (~100%: Dung dé ddm bao dé 4m can thiét cho
cdc thi nghiém.

e) Bép dién: su dung cac loai bép réng va cé role didu
khién nhiét d6

&) Tu hut hoi dée: dung dé tién hanh thi nghiém véi cac
hod chat, cac loal méu bay hai déc.

Ngoai ra con rdt nhiéu loai thiét bi khac nhu may ly tam,
may khudy, may lac, may so mau, may trac quang UV-VIS, may
do pH, may do pH- Eh/ion (may do dién thé véi dén cue mang
chon loc ion), may cyc phé, may sic ky khi, may séc ky long,
may sac ky ion, may quang phé hip thu nguyén tii, mAay quang
phé plasma (ICP).. Nhitng may nay duge sd dung trong céc
phudng phap phan tich hoa 1y.

1.1.2. Dungcu

a) Cdc loai chén thi nghiém

- Chén s Chén st duge ché tao bing vat lidu die biét va
duge trang loai men déc biét dé chiu duge nhét dé eao (1000 ~
1100*C) va e6 khoi luong khong déi sau khi nung & nhiét dé dé.
Nh& dac diém nay, chén sit dude ditng dé nung két taa trong
phén tich khéi lugng. Chén sii ciing c¢6 thé dudge dung dé niu
chay mau véi cac loai mudi kiém nhu Na,C0O,, K,CO.... Cé cac
log1 chén dung tich 10ml. 20ml, 30ml, 50ml cé ndp hoac khéng
c6 nap.

Chén niken: Chiu kiém t8t. Chiu nhiét tudng doi tét
(khéng nén dung chén niken d nhiét dé >700 °C). Dung dé phin
huy mau bang nau chav miu vai kiém manh (NaOH, KOH). (4
cac loal chén niken dung tich 30ml, 50ml.

Chén bach kinv: Dung cu bach kim duge ché tao bang
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bach kim e6 pha thém lugng nhé palladi (Pd) dé tang do cung.
Chén bach kim chiu nhiét vi chiu axit ri't tét (trit hén hgp HCI
+ HNO,). Dung dé phan huy mau bang hon hop cdc axit: HF +
cac axit khoang (bdi vi khi dung HF khong thé dung dung cu
thuy tinh hoac sit) hode ding dé nung két tia trong phén tich
khéi lugng. Cé cac loai dung tich 30ml, 50ml.

- Bat bach kim: ¢6 cdc loai dung tich 50ml, 100ml dung dé
phan huy lugng mau 16n bang hén hop cac axit: HF + céc axit
khoiang. Khi st dung dung cu bach kim va cac dung cu bang
kim loal qui khac (dung cy bang vang, bac) cAn tuin thu
nghiém ngit cac qui dinh riéng vé sit dung dung cu kim loai qui.

Chén nhya teflone: Chiu axit va kiém déu tat, chiu
nhiét kém (chi dung trén bép yéu < 200 °C). Chit yéu diing dé
phin huy mau bang hén hop axit HF + cac axit khoang (dung
thay dung cu bach kim).

Ngoal ra, ¢on cé chén :,a.t chén thach anh, chén zirconi,
chén vang... duge dung trong cac thi nghiém phan tich dinh
lugng nhiéu loai khoang san.

b) Cée dot c6 mo

Coe dét duge lam bang thuy tinh chiu nhiét ¢6 thé chiu
duge nhiét dé 200 ~ 300°C. Cée dot thudng dude dung dé phan
huy mau, dun néng dung dich miu, hoa chat.. Nhin chung,
dung cy thuy tinh chiu axit t6t (trit HF), chiu kiém tuong dai
tét. tuy vay, néu ding dung cu thuy tinh dé dung dung dich
kiém dac hoae dung dung dich kiém trong thai gian dai (vai
thang) c6 thé dung cu sé bi ma duc.

Cé cace loar ede ddt dung tich: 50ml, 100m!, 250ml, 400ml,
500ml, 600ml, 1000ml, 2000m!.

Ngoii ra, con 6 cde dol ¢6 mo duge lam bang st chiu
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nhiét, duge dung trong cac thi nghiém c¢an dun s6i cac hoa chit
cé ty trong va diém séi cao {vi du: axit sunfuric dic).

¢) Ndp kinh ding hé

Dung dé day cic dst. C6 cae loai day vita cac loai cdc dot
néu trén {0 6em, O 8cm, O 10em, @ 12 cm).

d) Diia thuy tinh
e) Phéu thuy tinh

Phéu thuy tinh khéng gén mang loc @ 3em ~ O 15cm:
dung gidy loc.

- Phéu thuy tinh gén mang loc biing thuy tinh xdp, goi it
la phéu x6p. D6 min cla phéu x6p gbm 4 cip, Lt G1 dén (4,
phéu (G4 1a phéu x6p min nhat.

e) Giay loc

- Giay loc dinh tinh: thusng day va rat min, nhung khéng
dung cho phéan tich khéi lugng.

- Giay loc dinh lugng: diing d€ loc két tia trong phan tich
khoi lugng. Gidy loc nay 1a loai gidy loc duge ché tao dic biét, dé
khi d6t xong gidy chay thanh tro tring hodic hoi xam va c6 khéi
lugng tro khong dang ké (théng thuong 1a khoang < 0,3mg).
Giay loe dinh lugng dude cit hinh trén O 9em. O 11cm va dong
hop 100 to. Gidy loe dinh lugng ¢6 nhiéu dé min khac nhau. Tuy
theo d6 min cua gidy loe, hép dung duge in cac mau khace nhau:
xanh, vang, do, trang va goi 1a gi&y loc bang xanh, bdang vang,
béing do, bang trang.

D6 min cua gidy lee dinh lugng:

Bang triing < bang do < bing vang < bang xanh.
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Gidy loc bang xanh 1a loai gidy loc dinh lugng min nhat
(c6 kich thude 16 gidy loc nho nhat), dung dé loc tha tinh thé
(hodic loc mau dat). K&t tia vé dinh hinh va két tia keo ¢6 thé
loc biing gidy loc bing vang hodc bang dé.

h) Binh hiit am

Dung dé dung cac dung cu, mau, hod chat 14y ti 16 nung,
tu sdy ra, cAn lam ngudi trong didu kién hoan toan khé trude
khi can hodc dé cat git eac mAu thi nghiém, hoa chat khi cdn
bdo quéan trong diéu kién hoan toan khé. Binh cé hai ngin.
Ngan dudi chita chét hat Am nhu silicagel, H,S0, dic, Ca(l,
khan, NaBr... Ngan duéi duge ngin cich véi ngin trén bing
mot tdm s chiu nhiét. Ngin trén dung dé chia cic dung cu thi
nghiém, cic vat can lam khé.

Khi stt dung binh hiit 4m, cac chat hit Am can duge 1am
kho bang cach sdy (silicagel, CaCl,...) hoic dun séi H.,S0, dac
trong cde s1.

Binh hat 4m ed nhidu kich thudce tit nhé téi to.
i) Binh dinh mize

C6 hinh dang day binh to, phang, cé binh dai va ¢6 dudng
kinh nhé. Trén phan ¢é binh c6 khie mét vach dé x4c dinh dung
tich chinh xac cda binh. Binh dinh miie duge lam bang thuy
tinh hode bang nhya. Binh duge day kin bang nit thuy tinh
nham hoéc bang nhua. Ding binh dinh mite la dé'lam cho dung
dich (mdu hodc hod chdt) chita vao dé dat chinh xde mét thé tich
nhdt dinh {(c6 cac loar: 10, 25, 50, 100, 250, 500, 1000ml).

k) Ong hit (pipet)

— Ong hut bang thuy tinh duge chia lam hai loai: éng hut



chia d¢ va 6ng hit mét vach hoae hai vach.

611g hat chia d6 ding d¢ ldy ra nhitng thé tich dung
dich bdt ky (vi du 1,2ml; 2,5ml; 5,4ml...). Cé cac loai 1ml, 2ml,
5ml, 10ml.

- Ong hut mét vach hoac hat vach con duge goi la dng hit
bau (goi 1a 6ng hit bau vi ¢ khoang giita cta 6hg c6 mot doan
phinh to, con cac doan & hai dau éng c6 dudng kinh nhd). 6r1g
hit bau cd thé chi ¢6 mét vach § phia trén biu hodc ¢6 mét vach
nia ¢ phia dudi biu dé 1ay ra chinh xac mét thé tich dung dich
nhat dinh. Né&u 1a 6ng hit hai vach thi khi 1ay dung dich, sé hat,
dung dich dén ding vach trén réi cho dung dich chay ra dén
ding vach duéi. Néu la 6ng hut mét vach thi sé hat dung dich
dén vach d6 v6i cho dung dich chay ra dén hét. Ding éhg hiit
mot vach hode hai vach la dé' lay ra mot thé tich chinh xde dung
dich mau hodc hod chdt. Cé cac loai 1ml, 2ml, 5ml, 10ml, 25ml,
H50ml, 100ml.

+ Pipetman: La loai pipet duge ché tao dé ¢6 thé 13y dung
dich theo nguyén tic pitténg. (6 hai loai: pipetman cé thé lay
dugc nhiing thé tich bat ky (various pipetman) va pipetman dé
1ay mét thé tich 8 dinh (fixed pipetman). Nhé lay dung dich
theo nguyén tic pittdng, cac pipetman cho phép liy dude mot
cach chinh xac thé tich dung dich cAn thiét, dic biét 1 thé tich
nho ¢d vai pl hodc vai chue pl.

L élng chudn dé (buret)

L dng thuy tinh hinh tru ¢6 chia vach thé tich chinh xac
Iml = 10 vach (hoac 20 vach). Puéi 6ng ¢6 khoa bang thuy tinh
nham dé cé thé ldy ra tiing giot dung dick. Ong chuin do dude
dang chu yéu trong phén tich thé tich. Vach trén cing cua éng
la vach 0, do dé khi 14y dung dich tit khoa & dudi dng, c6 thé dé



dang doc duge thé tich dung dich da lay. 6ng chia Iml = 10 vach
cho phép doe dude chinh xée 0,05ml, v61 dng chia Iml = 20 vach,
¢6 thé doe duge dén 0,025ml.

Cé céc loal éng chuan 46 théng dung sau: 10ml, Z2oml,
50ml, duoe lam bang thuy tinh tring hoac thuy tinh mau nau.
6ng chuin dd bang thuy tinh mau niu duge su dung khi 1am
viée voi cac dung dich hoa chal bi phan huy bdi anh sang (thi
du: dung dich iot, KMnO,, AgNO,...). Ngoai ra, cdn ¢6 éng vi
chuin d§ (micro buret), dude dung trong phan tich thanh phan
¢d hin ludng nho.

m) Binh tam gide

C6 hinh nén, ¢6 binh hep, day phing rbng, con dude goi la
binh nén. Puge ché tae bang thuy tinh thudng hoac thuy tinh
chiu nhiét. Chu yéu duge dung dé chudn dé trong phén tich thé
tich. Co loai ¢6 o duge 1am biang thuy tinh chiu nhiét, c6 thé
duge dung nhu eée @6t dé phan huy miu biing cac axit.

Binh tam gidc ¢6 loal ed nut nham va loai khéng nat. Cé
nhiéu kich thude khac nhau: dung tich 50ml, 100ml, 250m},
500ml], 1000ml.

n) ()‘ng dong

BDuge lam bang thuy tinh hodc bang nhua, ¢6 hinh iryu
hodc hinh ¢hii V, cé mé, ¢6 chia vach do thé tich nhung khéng
chinh xac nhu 6ng chudn dé hode éng hut. Dung dé dong dung
dich hoa chat. 1 vach = 1ml, 5ml

Cé cde loat 10ml, 25ml, 50ml, 100ml, 250ml, 500m].
100¢ml.
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o) Cdclogilo

- Lo miéng hep: Puge lam bang thuy tinh tring hoic
mau, thudng ¢é nit nhadm, nat nhya hodc nit xoay, dung dé
dung dung dich hoa chat hodc dung dich mau.

Lo miéng réng: Duge Jam bang thuy tinh tring hoac
mau c6 nit nham hoie nit xoay, thuong diing dé dung hoa chat
hodc mau 1a chét ran.

- Lo nhua véi cac kich thuéde ti nho téi 16n.

Ngoai cac dung cu théng dung néu trén, con nhiéu loai
dung cu chuyén dung khac nhu: céc loai phéu chiét, cac leai
binh cau, binh ¢8 cong, cac loai &ng sinh han dé 14p cac bd cat,
bé cdt nitg Kendan... duge su dung trong cac phong thi nghiém
hod phan tich dé tién hanh cac thi nghiém phan tich dinh lugng
ho4 hoc va dinh lugng bing cac phudng phap phan tich céng cuy.

1.1.3. Hoa chat

Nganh céng nghigép hoa chit san xudt hoi chat céng
nghiép. Phin 16n hoa chat céng nghiép dude st dung lam
nguyén liéu cho cac nganh san xuit hang hoa...

Tuy vay, hoa chat céng nghiép thuong cé6 @6 tinh khiét
kém, khéng dat yéu cau su dung trong cac phong thi nghiém.
Nganh san xuit hoa chét thi nghiém thuong tinh ché lai hoa
chat cong nghiép dé lam ra cac loai hoa chat c6 dd tinh khiét cao
hon. D6 tinh khiét ctia hoa chit diing cho phong thi nghiém:

Tinh khiét thudng (Pure <P) < Tinh khiét phan tich
(Pure Analyse«<— pA)

< Tinh khiét hoa hoc (Pure Chemistry « CP)

Trong phong thi nghiém hod phan tich, thuong st dung

17



hod chat loai tinh khiét phan tich, hoac tinh khiét hoa hoc, luy
theo yéu chu cla titng thi nghiém.

Hoa chit tinh khiét ein duge day niat kin, tranh 4m lam
hong hoa chat, cat giit ngi khé mat, bac vé nhan, mac.

Ngoai cac hod chét déng lo, chai, con c6 mét s6 hoa chat sit
dung lam ch&t chudn, duge dung trong cac ampul bang thuy
tinh hodc bang nhua got 1a cac éng chudn hoac fixanan. Trong
cac éng chuln (cac fixanan) chita mét luong héa chat tiéu chuin
(thuong 1a tinh khiét phan tich hoac tinh khiét hoa hoc) da duge
lam khé va cdn chinh xac trén cin phan tich, da dé khi pha
thanh mét 1it (dung binh dinh mc) thi dat néng dé da ghi trén
ong (1IN hoge N/10), tite 1a dat ndng do 1,0000N hodc 0,1000N
{néng dé duong lugng). Cac dng chudn nay ¢é thé chita chat rén
hodce dung dich. Trén éng chudn bing thuy tinh c6 hai ché ldm:
mét 6 dau dng va mét & thanh ong dé c6 thé dé dang choe thung
éng, hoa tan lugng hoa chit chia trong Ong va dinh me chinh

xac thanh 1 lit dung dich.

Su dung cac 6ng chuén sé rat thuan tién khi can chuén bj
nhanh va chudn xac cac dung dich tiéu chuan dung trong cac
thi nghiém ])hdl’l tich dinh lugng.

1.1.4.  An toan phong thi nghiém

Dé dam bac an toan khi lam vige trong phong thi nghiém
hod, can tuyét déi tuan theo ndi qui cua phong thi nghiém va sy
hudng dan caa thiy, ¢ gido, can bd huéng dan thyc tap. Khong
dude tu ¥ lam cac thi nghiém cla riéng minh khi chua duge
phép cua thay, ¢é gido. Khi ding cac hoa chat bay hoi hoac lam
cac thi nghiém phat sinh cac chal bay hot nhu: HCIL HNO,,
NH., 80,, cdc dung méi hitu co... nhat thiél phai tién hanh
trong tu hit hot doc.
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Truong hgp xay ra sy ¢d ean binh tinh x@ Iy hau qua theo
ding phucng phap dé han ché thuong tén:

¢ Néu bi axit déc (dic bigt 13 H,SO, dac, HCIQ, dac) hoac
kiém dic ban vao ngudi cin 1ap tie dang nude voi x6i manh dé
rua tréi axit, kiém. Sau dé 6 thé ding kiém, axit loang (vai %)
dé rita lai cho dén trung tinh r8i dua di bénh vién.

¢ Khi lam cac thi nghiém véi HF can chit y: néu da bi tiép
xvce vél HF dédc sé khéng bl bang ngay nhu bang cac axit khae
nhung sau vai gid s& dau nhic va c6 thé héng méng vi vay can
ngam tay ngay vac dung dich H,BO, bao hoa khi bi day HF vao
tay.
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1.2. LAY MAU VA CHUAN B| MAU DJA CHAT CHO
PHAN TiCH BINH LUCNG

1.2.1. L3y mau va bao quan miu

L4y mau cho phan tich toan phin hodc phan tich mot s&
thanh phan nao 46 clia miu cin dat dude yéu cdu co bén 1a
phan mau da 14y phai dam bao tinh dai dién cho d6i tugng
nghién citu tai dia diém 14y miu.

Yéu cdu quan trong tiép theo 1a cin ap dung ky thuat 14y
va bao quan méu thich hgp sao cho dap @ng duge muc dich dinh
lugng céce dac tinh va cac thanh phan cta miu nhat 13 cae dic
tinh va thanh phan dé dang bi bién ddi khi 1ay miu ra khéi méi
trudng ton tai ty nhidn cta né. Thi du: LAy miu dé xac dinh
mot trong cac chi tiéu nhw: d6 4m, Eh, pH, Fe'l, §2, NO,, NH,*,
NO, ... mau cin duge 14y vao tai nilon, buée kin, hodc 18y vao
hop nhya, gin kin nép bing nén, d€ miu khong bi giam 46 Am
udt ty nhién.

C6 cac dung cu va thiét bi thich hgp dé€ 14y méu rédn, miu
nude va mau khi. i véi mau nude, khi cin 14y theo d6 sau can
cé cac thiét bi chuyén dung, ¢ thé kém theo nhiét k& do duge
nhiét dé cua nude tai do sau lay mau.

Can ghi chép toa d6 diém 18y miu va danh s§ miu cin
thén trén bao bi chita mau.

a) Lay méu rdn

Dé 1ay dude mau dai dién, khéi lugng miu cin 14y (463 véi
mdl mau) tuy thude vao cac véu td sau:

+ Mic d6 déng nhat cia miu:

- D61 véi mAu bé rdl, o thé danh gia bang su tén tai cac
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cdp hat tu nhién cda mau (tang, cudi, san, cat, bot...).

- D&1 v4i mau Hén khéi, ¢é6 thé danh gia bing sy déng
nhit v& mau sac clia mau hodc sy tén tai va phan b cla cac
khoang vat doc lap.

+ Ham lugng va st phan bé clia thanh phan can xac dinh
trong mau.

Nhin chung, ham lugng thanh phéin can phan tich cang
nho va phén tan khéng déu, miu cang kém déng nhat hodc tén
tal nhiing kich thude khac xa nhau (tit tang, cudi, san, cat dén
bét min) thi khéi lugng mau can 14y cang phai 16n méi dam bao
dugc tinh dai dién cha mau.

(G day khong dé cap dén van d€ s6 miu ean 13y dé dai
dién cho khu vue nghién ettu).

Thi du: 14y mau dé phan tich vang thudng phai 18y lugng
I6n (3 ~ 20kg) 1¥ do chinh 14 vi vang thudng ¢6 ham ludng rat
nhé {c6 phan ty < mg/tan, hi€ém khi gip ham lugng ¢d phin
triéu < g/tén), lai ton tai trong ty nhién cht yéu & dang tu sinh
(ting hat don chdt) va phan tan rit khong déu ké ca trong da
gbc va vat lidu phong hoa bd roi.

Biéu thite thuc nghiém dudi day thudng duge dung dé xac
dinh khéi lugng mau can lay:

q=K.a*

q - khéi lugng mau can 18y (kg)
d - duong kinh hat to nhat cua miu (em)

K, a - hang sé thue nghiém, phu thude vao dic tinh cia

mau.

Néu mau ¢6 dd dong nhat cao, kich thude hat nho K =
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0,06 va a = 1,8 ; miic dd trung binh K=0,1 v a = 2 ; miu kém
déng nhét va kich thude hat 16n K= 0,18 va a = 2,25.

Déy 1a biéu thitc di duge kiém chiing bing thuc nghiém.

Trén thue t& ngudi ta thudng ap dung trudng hop trung
binh K = 0,1 vd a = 2 Thi du: v6i kich thuée cuc 1én nhat d =
Sem, lugng mau can 14y la:

g = 0,1 x 5% = 2,5 kg/mdt mau.
Néu kich thuéc hat cia mau nhé hon, lugng mau cin 14y sé
gidm dang ké:
d= 2cm - g=0,1x 2?2=0,4 kg/méiu.

D61 v4i mau da gée, khéng thé dung kich thude hat nhu
mAau bd rdi, ngudi ta thudng 14y miu tuy theo d6 ddng nhat cta
mdu duge quan sat bAng mét. Trong thuc t& nghién ctiu dia chat
g Viét Nam, thudng 14y khéi lugng mau tir 1 ~ 3kg (mdt mau)
cho phén tich phan 16n c4c chi tidu théng thudng. Vi miu cong
nghé va cac loai mau dée biét nhu mau phan tich cac nguyén to
quy, hi€m c6 thé cin 18y khai lugng 16n hon.

b) Ldy mdau nudc va bdo qudan méu nude

- Léy méu nuéc

Nuée tu nhién thuong c6 d6 déng nhat cao hon rat nhiéu
s0 v6i vt thé ran ty nhién. Tuy vy, dé 14y duge mdu dai dién
lai can chud ¥ dén cac y&u 18 khae nhu: téc do dong chay, d6 sau,
nhiét d6, dd duc... Tuy theo loai nude (nuée séng, sudi, nude hd,
a0, nudc ngadm, nudc mua...) va muc dich nghién citu, can 6
phudng phap va cac thiét bj thich hgp dé 14y miu nude.

Mau nuée thusng 1ay 1~ 3 lit. Trudng hop dac biét ¢6 thé
phai 14y lugng mau 16n hon. Viéc lay mau nude va xit 1y, bio
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quan mau nude cin dude tién hanh theo hudng dan cua cac Tiéu
chuan Viét Nam vé nghién ciiu va quan 1y chat lugng nude ban
hanh nam 1995 (Trung tadm théng tin va tu liéu KHCN Quéc
gia, B6 Tal nguyén va Méi truong):

- Huéng dan ky thuat 1ldy mau nude - TCVN 5992 - 1995

- Huéng dan bao quan va xit I miu nudc - TCVN 5993 -
1995

Hudng din 14y mau & hd ao ty nhién va nhan tao -

TCVN 5994 - 1995

- Huéng din 15y miu nude ubng va nudc dung dé ché& bién
thye pham va do uéng - TCVN 5995 - 1995

- Huéng dan 14y mau & séng va sud - TCVN 5996 - 1996
- Huéng din 1y miu nude mua - TCVN 5997 - 1995

- Huédng din 18y mAu nudc bién - TCVN 5998 - 1995

- Huéng dan ldy mau nuée thai - TCVN 5999 - 1995

- Huéng dan 1y miu nude ngdm - TCVN 6000 - 1995

- Xz Iy va bdo quén méu nude, chudn bi cho phéan
tich dinh luong

Nude tu nhién va nudce thai c6 thanh phan hoa hoc, sinh
hoc rit da dang, phiic tap va ham lugng cua ching ¢é thé thay
ddi trong théi gian van chuyén va luu git mau, chd phan tich.
Vi vay, dé lam cho ham ludng cac thanh phin can xac dinh
khéng bi bién d6i, ngudi ta phai ap dyung cac ky thuat xu ly va
bao quan mau thich hdp véi ting thanh phan. Viéc xw Iy va bdo
qudn mau nude can tudn thu TCVN 5993-1995. 1a tiéu chuéin
huéng dan chi tiét cach xi 1§ va bao quan miu nude dé chuan bi
cho phan tich dinh lugng. Khi 4p dung tiéu chuan nay. can chu
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¥ cic vAn dé sau:

+ Trong nhiéu trudng hop, viée xit 1§ mAu phai tién hanh
ngay khi lay miu, tai hién truong. Vidy 1: Ly mau dé xac dinh
oxy hoa tan, phai 4y mau vao chai diing riéng cho viéc xac dinh
oxy hoa tan, thém hod chit dé co dinh oxy ngay. Vi du 2: lay
mau dé xac dinh COD, can axit hoa bing H, SO, dén pH < 2 dé
diét vi khuan, ngan khéng cho vi khudn tiép tuc phan huy chat
hifu ¢o, lam giam két qua xac dinh COD. Mat khac, vige axit
hod lam cho tdo chét ldng xuéng day chai, néu miu ¢é tao, chi
cAn gan miu nuée sang chai khac 14 da loai duge tao, khong lam
tang két qua xac dinh COD. Vi du 3: l#y miu dé xéc dinh cac
kim loal vi lugng 8 ca hai dang hoa tan va lo liing trong nuéc,
can axit hoa miu ngay dén pH < 2 (bing cach thém 1m! HCI
hode HNO, 1/1 cho méi 100ml miu nudc) dé ngén cac kim loai
viludng thuy phéan ling xuéng, 1am gidm ham lugng thuye c6 cua
chang. Néu ldy miu dé xac dinh kim loai vi lugng ¢ dang hoa
tan, can tién hanh loec miu nude qua mang loc ¢6 kich thude 16
0,45 plm, rdi méi axit hoa phan nude da loc cho dé&n pH < 2 bang
loai axit thich hgp (HCI heac HNO.).

+ Néu mdau nude cin xdc dinh nhidu théng s6 va cac
thong s6 d6 doi hot cac ky thuat xit Iy va bdo quan khac nhau
thi cAn phan chia thanh tung nhém théng s6 ¢6 yéu cdu xii Iy va
bao quan gidng nhau. Trén cd & dé, sé 1ay mau vao nhiéu chai,
moi chai 4p dung cach xi 1y, bao quan thich hdp, danh cho xac
dinh mét nhém théng s6. Vi du: ldy méu nuée dé xac dinh pH,
Eh, d6 kiém, do dan dién, CO, ty do, CO, xam thue hoac ¢hi s6
Langelier, cin téng s6, chat rén lo lung..., va xac dinh cae kim
loai vi lugng (téng ca hai dang: hoa tan va lg lung) nhu: As, Hg,
Ag, Cu, Pb, Zn, Cd, Cr, Mn, Fe... c4n 14y mau vao ba chai; mét
chai 14y day miu nudc va gan kin mit chai bang nén, danh cho
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xac dinh pH, Eh, d¢ kiém, d6 dan dién, CO, ty do, CO, xam thuc
hodc chi s§ Langelier, can tong s6, chit ran lo ling...; 14y mau
vao chai thit hai va axit hoa bang HCI 1/1 dén pH < 2 danh cho
xac dinh As, Cu, Ph, Zn, Cd, Cr, Mn, Fe; 1Ay miu vao chai thi
ba va axit hoa dén pH< 2 bang HNO, 1/1 danh cho xac dinh Ag,
Hg.

+ Trong truong hgp diéu kién ngoai thyc dia rit khé
khan, viée xt ly mau trude bao quan ¢6 thé thue hién sau khi
ldy miu vé ndi tap két (trong ngay), trude khi mang miu vé
phong thi nghiém.

+ Can giit lai cac hoa chat da thém vao miu va gli cho
ngudi phan tich cing vdi mau dé€ ngudi phan tich chuin bi mau
trang.

+ Khi gtii miu phan tich, cdn kém theo bao cao ghi ré céc
cach xut 1y, bdo quan mau da thye hién dé ngusi phan tich lua
chon phudng phap phan tich thich hop.

+ Can chon phong thf nghiém va glii mAu phan tich cang
sdm cang t3t, dam bao miu duge phan tich trong thdi han cho
phép.

1.2.2. Chuan bj mau dia chit cho phan tich dinh lugng
(mau ran)

Nhu phan trén da trinh bay, dé 14y duge mdu dai dién
khél Iugng mau can 14y (1 ~ 3 kg) thudng lén hon rit nhidu so
vii lugng mau can thidt cho cac phép phan tich. Mat khac, dé
tién hanh cic phép phan tich hoi, miu cin duge nghidn thanh
bot min {qua rdy 0,074mm), nhung néu nghién tat cd lugng mau
da 1y s& 16n rit nhiéu céng va chi phi phan tich.
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a) Chudn bi mdu phong hod bé réi cho phén tich
dinh luong

Trudc tién can chon va lay ra phidn mau cho xac dinh lat
mong thach hoe, ty thé, 46 am, pH, Eh...

Sau d6, ¢6 thé ap dung bidu thiic thuc nghiém da néu 6
phin trén (q = K.dY) dé viia nghién vira chia méu va giam bét
kh&i lugng cin nghién nho cho d&n 46 min can thiél. Phuong
phap thuong duge ap dung la phuong phap chia tu bd di hai
phan dé1 dinh.

Cac budce tién hanh nhu sau: gid so bd mau, cho mau lén
mét tdm kinh phing va nhin. Tron déu, vun thanh déng rdi
dang dao chia miu, chia déhg mau thanh bén phan déu nhau
(bang hai nhat cit). Dung dac chia miu gat bo hai phin déi
dinh ra khoi tAm kinh, thu 14y hai phédn con lai trén tdm kinh.
Sau dé nghién lai trude khi chia nhu trén dé thu nhé luong
mau.

Qua trinh thu nhoé ndy cin ¢ theo ¢dng thic thuce nghiém
da néu trén:

q = K. d/°
K.d,»

Qs
g - khé1 luong mau ban dau.

q. - khéi lugng mau sau khi nghién vi chia tu 1ay hai
phan déi dinh.

d;, d. - duong kinh hat to nhat trude khi nghién va sau khi
nghién.

Khi nghién va thu nhd mau thudéng ap dung.
K=02vaa=2
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Thi du: néu mau nguyén khai ¢6 kich thude hat to nhat 12
d = 3em va da duge lay khoang 2kg ta cd:

q, = 0,2 x 37=1,8kg

Néu gia sd by dén kich thudc hat to nhat d = lem thi co
thé thu nhé dén:

q. = 0,2 x 1 =0,2kg

Tuy nhién van phai tién hanh chia nhu trén nhiéu 1an dé
thu nhé mau, khéng duge tuy tién xé 14y 200g mau.

Trong thue t&€, dé dam bao chic chin khi tién hanh chia
va thu nhé mau ma van thu duge méu dai dién ngudi ta thudng
gid so b mau dén kich thude hat ¢6 d < 0,5 em trude khi chia

mau.

Tién hanh nghién toan bo lugng miu da thu nho (500 ~
200g) cho dén ¢4 hat d < 0,074mm (gua ray 0,074mm). Ti lugng
mau da nghién min nay c¢é thé 14y ra mot phan dé tién hanh
phén tich dinh lugng, phan ¢on lai duge déng goi trong gidy goi
mau hoéc tdi ni lon dé luu mau v gii phan tich kiém tra.

Tuy theo loal mau vi yéu cAu phan tich, viée lam kho va
nghién dén b4t min ciing phai tién hanh theo duing ky thuat,
tranh nhi€m ban mau do thiét bi nghién bi mai mon, hodc that
thoat thanh phan can xac dinh trong qua trinh nghién. Cu thé
Ia can chon thiét bi nghién miu va phudng phap lam khé thich
hep, nhdt 1a mau phan tich tean phin va mau phan tich nguyén
td qui, hi€m. Vi du: mau phan tich toan phin can nghién bing
¢6i mA ndo; mau phén tich vang can nghién bing may nghién
rung, khong duge nghién bang may xiét dia (vi hat vang trong

mau cé thé bi dat méng thanh vay ma khéng bi nghién nho
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thanh bhét dé ¢6 thé phan tan déu trong miu): miu phén tich
thuy ngan can nghién bang tay, tranh nghién may lam néng
mauy, bay mat thuy ngin; miu phan tich As, Hg, cacbon hiu
¢6... can lam kho ¢ nhiét 6 thuong va gi6 nhe, khong duge say...

b) Chudn bi mau dé géc cho phan tich dinh luong

Sau khi 14y mau, can dung bta dap va chon ldy phAn miu
cho phan tich lat mdng thach hoc, xac dinh ty thé va luu miu
cuc ty nhién. Phin cho phan tich hod ciing can dude chon va 14y
sao cho dat duge méu dai dién (1 ~ 2kg). Phan nay dem nghién
bang loai may nghién thich hdp va via nghién vira thu nho
bang dung cu chia mau. N&u khéng c6 dung cu chia miu thi
cing tién hanh chia tu, bo di hai phan 463 dinh nhu trén da
trinh bay dé thu nhé cho dén khi con 500 ~ 200g. Sau dé tién
hianh nghién toan bd dén bdt min (qua ray 0,074mm).

Can chi y viée g61 mau phéan tich (miu cd ban) va géi miu
kiém tra déu phai 1ay tit luong miu di duge nghién min nay.

Dé thu duge két qua tdt trong nghién ciu dia chat, viée
Iy mAu va chuAn bi mAu phan tich & mét budc tuy don gian
nhung rit quan trong. N&u lam sai buée nay: khéng chuin bi
duge mau dai dién, lam nhiém ban miu hodc that thoat thanh
phan can xac dinh hodc tham chi nham l4n mAu... thi tat ca cac
bude tiép theo 1a phan tich mau va xit Iy s6 1iéu phan tich déu sé
gap ral nhiéu khé khan va khéng thé dat duge dé tin cay va
¢hat lugng cao trong ¢bng trinh nghién ctu.
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PHAN 2

CAC PHUONG PHAP PHAN TiCH DINH LUONG
HOA HOC VA CAC BAI THUC HANH

21.  PHUONG PHAP PHAN TiCH THE TicH

2.1.1.  Cd sa ly thuyét phuong phap phan tich thé tich

Phuang phap phan tich thé tich va phuong phéap phan tich
khéi lugng 12 hai phudng phap c¢o ban trong c¢ac phudng phap
phén tich dinh higng ho4 hoe.

Phuong phap phin tich thé tich la phuong phap phan tich
dua trén viée xac dinh thé tich tiéu téh cta dung dich chuin
trong qua trinh chuan dé dé tinh ra ham ligng chit cin xac
dinh trong mau nghién ciu.

2.1.1.1. Budng ludng va ndng do duong luong

a) Puong lugng

Duong ludng la nhitng phan khéi lvong tuong duong cta
cac chdt tham gia phan Gng hoa hoe (dudng lugng <
cquivalents viét tat 14 Eq hodc eq).

Nhu vay, dudng lugng cta cie chat tham gia phan ung
hoa hoc Ia phan khdi luong nhat dink clia cde chét doé duoc quy
dinh sao cho cit mét duong lugng cia chat nay thi phan ung vdi
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mét duang lugng ciia chét kia. Mét cach tong quat: s6 dwong
ligng eiia cdc chdt tham gia phan ting hod hoc la bang nhau.

b) Duong luong gam

Duong lugng gam cua cac chat tham gia phan Gng hoa hoc
14 duong ludgng cia chat dé duge tinh theo gam: ducng luong cua
mdt chat 1a khéi lugng clia chat dé (tinh theo gam) du dé phan
{tng vdi mét mol nguyén td hydro hedc 1a di d€ phan dng véi
moét khoi lugng ctia mét chat khac, phan ing via du véi mét
mol nguyén tu hydro (1,008 gam). Mét mol nguyén ti hydro
ciing dude coi 1a bing mét mol ion H* (bd qua khéi lugng cha
dién .

Don vi nho cap phan nghin cia duong luong gam 1a mili
dugng lugng gam duge tinh theo miligam.

Dé ngin gon, sau day, dudng lugng gam, mili duong lugng
gam s& viét ]a duong luong, mili dudng ludng.
¢) Ky hiéu duong luong

Trong tai liéu nay, nham trinh bay don gian va dé hiéu
cac cach tinh két qua phan tich, dudng lugng sé dude ky hiéu la
Eq, duéi chit Eq ghi ky hiéu nguyén té hoéc eong thic phéan ti,
1on cua hgp chilt. K&t qua dinh lugng cac thanh phan hoa hoe,
dac tinh hoa hoc efla miu nude, mau dat bidu thi ra 8 mili
duong lugngfiit, s6 mili dudng lugng/100g duge ky hidu la
mEg/L, mEq/100g.

d} Cdch tinh duong luong

(C6 hai cach tinh dugng lugng nhu sau:

- Tinh dugng lvugng theo quy wéc:

BPuong luong cua mét chdt la phan khéi luvng tuong
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duong voi mét mol nguyén tw hydro, do d6 duge tinh theo dién
tich 1on, hea tri cia nguyén té, hoie theo céng thic phan ti cla
hdp chat (tinh theo lién két hoa hoc hoac tinh theo trao déi dién
tu). Nhu vay, tinh theo cach nay, duong luong ciic méi chét déu
c6 mét 56 tri nhat dink. Puong lugng theo qui ude dudge tinh nhu
sau:

Duong lugng = —w — Eq= }I
n n

n 14 8 dién tich cta ion, hoic 6 nguyén t cia nguyén té
¢6 hoa tri 1 trong cdng thic phén ti, hodc s6 dién tit trac déi
ca mdt phan td chit dé trong phan ting oxy hoa- khi.

Trong nghién ciu hod hoe nuée va dat, két qua phan tich
dinh lugng nhiéu thanh phan hoa hoc cing nhu dac tinh hoa
hoe cua nude, dit duge bhiéu thi theo s8 mili dudng ludng cé
trong mot don vy thé tich hodc khé1 luong (vi du: ham ludng cac
ion chinh, téng d6 cing, dé axit, d§ kiém... ctia nudc: do chua
trao d6i, H' trao déi, AI* trao ddi, dung tich hap phu cation
(anion)... cur ddt), trong cic trudng hgp nay luén luén sit dung
duong lugng tinh theo qui udc néu trén,

M,
Thidu I Bqe = —C2 o 1008 _ o, 04g
2 9
’ M(‘.HCO'
Eqeuos = ——% = 50g
o}
M
Baso, = —Z"‘ = 48,031g

(Trong hyp chat can xi thudng ¢6 hoa tri 2 vi vy duong
lugng cua canxi duge tinh bing khéi lugng nguyén ti elia canxi
chia 2..)
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Trong phin tich dinh lugng mau dia chat, tudng tu cic déi
tugng phan tich khac, ham lugng cta cac thanh phan hoi hoc
duge biéu thi ra phan tram (%), phin nghin (%e), phéan triéu
(ppm), phan ti (ppb), phan nghin t1 (ppt) va cac cach biéu thi
tuong ducng khae nhu:

%o = gtkg; %o = g/L
ppm = mg/kg = g/tdn = 10*%; ppm = mg/L,
ppb = pg/kg = mg/tdn = 107%; ppb = pg/LL

Trong nghién ciu hod hoe nudc va dat, ngoai cach bidu thi
ham lugng nhu Lrén, ngudi ta con si1 dung dudng lugng dé tinh
toAn va bidu thi k&t qua phén tich dinh lugng cac thanh phan
hoa hoe, cac dic tinh hoa hoc theo s6” mili duong lugng/lit
tmEq/L) doi véi mau nude, s6 mili dwong lugng/100gam
(mEq/100g)... doi voi mdu dét.

Thi du 2: mau nuée ¢6 &b ciing 1a 3,22mEq/L, dg kiém la
4,58mEq/L... mau dit c6 dung tich hdp phu cation la
6,15mEq/100g. ..

- Tinh duong lugng theo dinh nghia téng quat:

Puong lugng 1a nhitng phan khéi luong tuong duong
cna cac chat tham gia phan tng hoa hoc, nhu vay, duong liong
khong c6 dinh, c6 thé c6 nhitng s6 tri khdc nhau, duge tinh tuy
theo titng phdn ing hod hoc cu thé. Vi du 1: trong cac phan tng
hoa hoc gom nhi¢u nde, dusng lugng cua cac chat duge tinh
riéng cho mdi nic phan ng. Vi du 2: trong phan {ng tao phic
cua cac cation kim loai véi EDTA, mét 1on kim loai ludn tudén
tao phtic véi mét phan t EDTA vi vay dudng lugng cua kim loai
va EDTA chinh bang mol ciia ching khéng phu thuéce vae dién
tich ion cua kim loai.
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Cach tinh duong lugng theo dinh nghia téng quat cha yéu
duge ap dung dé tinh két qua trong phuong phap phéan tich thé
tich.

Puong lugng va nong d6 dudng lugng duoe st dung rit
thudn tién trong tinh toan két qua phan tich thé tich (trinh bay
o phan 2.1.1.4).

e) Nong dé duong luong

Nong do dudng lugng ctia mét chit tan trong dung dich 1a
s duong lugng cla chat dé (duge ky hiéu la N hoic Cy) hoa tan
trong mét lit dung djch:

N =

Bq.V (V tinh theo lit)

N = G x 1000 (V tinh theo mililit)
Eq.V

N - Néng dé duong lugng cta dung dich (N/1it)

G - Khoi lugng chat tan 6 trong thé tich V ella dung dich
(&)

Eq - Duong lugng cta chat tan.
V - Thé tich dung dich (lit hoac ml)

Thi du: Cé 3,1608g KMnQ, hoa tan trong 500ml dung
dich. Tinh néng d6 duong lugng cta dung dich thude tim d6.

Ggpne 316
Nipmor = —— M08 1 - 316081000 _ 00000

‘qKMnl:M AV 3 1,6{)8 . 600

Dung dich thuée tim dé ¢6 néng d6 duong lugng la
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0,2000N/lit, thudng viét la dung dich KMnO, 0,2000N hodc
Nxpaoa = 0,2000

T cac cong thic trén ta cé:

N.V = G {(V tinh theo lit)
Eq
va N.V = w (V tinh theo mililit)
q

+

chinh 1a s& duong lugng chdt tan, vi vay G x1000 1a
Eq Eq

56 mili duong lugng chit tan ¢é trong thé tich V etia dung dich.

Tie 14, néu V tink theo lit, tich s6' N.V bing s6 duong
lugng chit tan cé trong thé tich dé cia dung dich.

Néu V tinh theo mililit, tich s6' N.V bang s6 mili duong
lizong chat tan cé trong thé tich d6 cua dung dich.

Thi du: Tinh sé duong lugng, s6 mili duong ludng Ca va
tinh khéi lugng canxi ¢é trong 50ml dung dich CaCl, 0,25N.

Ta ed: Sf]f E(] canxi la: NCuClZ .V(‘:ﬂ(_-u - 0,25 = .05 =0,0125
(50ml = 0,0511t)

86 mEq canxi la: Neactz Veae = 0,25 x50 =125

Nhu vay, trong 50ml dung dich CaCl, 0,25N cé 0,0125
duong lugng canxi, dudng lugng tinh theo gamn vay khéi luong
canxl la 0,0125Eq x 20,04g/Eq = 0,25056g tuong tu: ¢6 12,5 mili

dudng lugng canxi, mili duong lugng duge tinh theo miligam,
vay ¢6 12 bmEqx 20,0dmg/mEq = 250,5mg canxi.
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2.1.1.2. Néng dé mol, tinh chuyén tir néng dé mol ra néng dod
duong lugng

a) Néng dé mol

Néng dé mol ca mét chat tan trong dung dich 14 8 mol
cia chit d6 hoa tan trong mét lit dung dich. Néng dé mol
thudng dude ky hiéu la C (hodc Cy), dudi chan chit C ghi cong
thite phan tii cta chat tan.

Ga )
tinh theo lit) ; C, =
M, .V (V tinh theo 1it) A M, V

tinh theo mililit)

G, .1000

Cy =

G, - Khéi lugng chat A tan trong thé tich V ctia dung dich (g)
M, - Khéi lugng phan tu chat A
V . Thé tich dung dich (lft hodc mililit)

Vi du: Co 7,3548g K,Cr,0; hoa tan trong 500ml dung
dich. Tinh néng d¢ moV/L clia dung dich K,Cr,0, dé. Myoempr =
294,19g)

7 .
Cosnn, = 135981000 00
294,19 . 500

Dung dich K,Cr,0; d6 ¢6 nong dé 1a 0,0500 mol/L, thudng
duge viét la dung dich K,Cr,0; 0,0500M hode Cropenr =
0,0500M.

b) Tinh chuyén tit néng dé mol ra néng dé duong
lugng va nguoc lai
G n.G
M . N

E:_ 3 e = = .C
-5 v Eq .v M.v "
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N =n.C C = N/n

2.1.1.3. D6 chuén cha dung dich, tinh chuyén tir nong o
duong lugng, ndng d6 mol ra dé chuan

a) D¢ chudn cia dung dich

Nhu da biét, "Nong do chdt tan” trong dung dich 1a lugng
chét tan do co trong mot don vi thé tich cua dung dich. Khi
lugng chat tan nay duge biéu thi theo khéi lugng thi néng d¢
dung dich con duge goi 1a do chudn. Nhu vay, dé chudn mét chdt
tan trong dung dich la khdl luong chadt tan d6 trong mot don vi
thé tich cia dung dich. Tém lai, ngoai cach biéu thi theo sé
duong lugng, s6 mol, néng d6 chit tan con duge bigu thi theo
khéi lugng- chinh 14 d6 chuin. Cdn chi ¥ la trong nhidu trudng
hop, thuat ngl chung la "néng dé" duge dung thay cho "d6
chuan" va chi C (ky hiéu chung ctia néng dé) cling duge ding dé
chi do chuén dung dich. Tuy vay, trong phén tich thé tich, thuat
ngi "dd chuan” thudng duge dung dé phan biét v6i cac loai nong
dd khac (nhu néng dé mol, néng d6 duong luong) va duge ky
higula T. Pchuan T = G/ V.

Dan vi thé tich thudng dung 1a lit hodce mililit. Khéi higng
chat tan thudng dugc biéu thi theo gam, miligam, hodc
microgam (g, mg, ug). Cac dé chuin thudng dimg 1a g/l <
mg/ml (loai d6 chuin cap %o nay thuong 1a dung dich chuan me):
mg/L < pg/ml (d6 chuan cap ppm). Trong phan tich cac thanh
phan vi lugng, eon dung cac dé chuéin ¢cip ppb nhu peg/L <
ng/ml (ng: nanogam =10"gam).

b) Dé chudn theo chit dinh phén

Ngodi cach biéu thi theo s8 duong lugng, 6 mol. nong 46

36



cua dung dich chuan diing trong phan tich thé tich cén duge
biéu thi theo d6 chuén. Can cha ¥ la d6 chuin cva dung dich
chuan thuong khéng biéu thi khai lugng chat chuin tan trong
dung dich ma thay vao d6 la biéu thi khéi lugng chat cin xac
dinh (chat dinh phén) tuong ang véi 1 m] dung dich chuin do.

Tic 1a khi dung dung dich chuédn chit A dé chudn dé xéc
dinh ham lugng chat B, dung dich chit A dudge biéu thi d6 chudn
theo chat B, thudng duge goi 12 d6 chuan caa dung dich A theo
B:

D6 chudn cia dung dich A theo B la néong dé dung dich
chdt A bidu thi theo sé miligam chdt B ing véi Iml dung dich
A, By hidu T,y hode Ty, a

Vi du: dung dich AgNO, tiéu chuén duge dung dé chuin
d6 xac dinh ham lugng CI' trong mau 6 d6 chuin 1a T, =
0,250mgCl/mlAg™, c¢6 nghia 1a 1m! dung dich AgNOQ, dé tucng
ung va1 4,250mgCl (phan dng vita di véi 0,250mg jon C1).

¢) Tinh chuyén ti néng dé mol, néng dé duong
luong ra dé chudn va nguoc lai
Taw = (b/a). Cy . My, Ca= a. Typ /b My

b, a - 838 phan tu chdt cin phén tich (chdt B), chat chuan
(chat A) trong phuang trinh phan Ung chuan dé da duge can
bang.

C, - Néng d6 mol caa dung dich chuén chit A (M/lit)
M . Mol cua chat B.
Tam = Na. Eqy Nuy= Taw/ Eqy

N, - Noéng dé duong lugng cua dung dich chuin chat A
(N
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cua dung dich chuin dung trong phan tich thé tich con duge
biéu thi theo d6 chuin. Céan cha ¥ 1a d6 chuén cta dung dich
chuan thudng khang biéu thi khéi lugng chit chudn tan trong
dung dich ma thay vao d6 la biéu thi khéi lugng chit can xac
dinh {chat dinh phan) tudng dng v6i 1 ml dung dich chuin dé.

Tic 1a khi dang dung dich chuin chit A dé chuan dé xac
dinh ham lugng chét B, dung dich chat A duge biéu thi dé chuin
theo chat B, thuang dude goi 12 d6 chudn clia dung dich A theo
B:

D6 chudn cia dung dich A theo B la nong dé dung dich
chit A biéu thi theo 56 miligam chdt B itng vdi Iml dung dich
A, ky hiéu T,y hoge Ty, ,

Vi du: dung dich AgNQ, tidu chuin duge diing dé chudn
d6 xac dinh ham lugng Cl' trong miu ¢6 d6 chudn 1a T, =
0,250mgCl/mlAg", ¢6 nghia 12 1ml dung dich AgNO. dé tudng
ung véi 0.250mgCl (phan dng viia di véi 0,250mg ion C1).

¢) Tinh chuyén tic néng dé mol, néng dé duong
luong ra dé chuén va nguoc lai
r]_‘__\”;] = (b}"ﬂ) . C__\ . MB (jA = a. T.‘-\{H} J'Ir b MB

b, a - 86 phan tu chat can phan tich (chat B), chit chuan
{chdt A) trong phuong trinh phan ving chudn 46 da duge can
bing.

C, - Néng dé mol cta dung dich chuin chat A (M/Ait)
Mg . Mol ena chat B.
Taw = Ni. Egg N, = Tam/ Egg

N, - Néng dé dudng lugng ctia dung dich chuan chat A
(N/1it)
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Eqp - Buong lugng chit B trong phan tng chuan dé.
(tham khao thém phan phu luc II)

2.1.1.4. Tinh két qua trong phan tich thé tich

Theo khai niém vé& duong ludng dia néu trén, khi chit A
" phan dng véi chit B, s duong lugng cia hai chdt tham gia
phan {ing 14 bing nhau:

Nyo. Vi= Ny. Vg (1)

Goi chit A 1a chit tiéu chudn, chat B la chat cAn xac dinh.
Néu ding dung dich chuin chit A (da biét néng d6 N,), cho
phan ing v6i mét thé tich nhit dinh (Vy) cta chat B, tim duge
thé tich tiéu t6n ctia dung dich chat A dé phan tng via di véi
chat B thi c6 thé tinh duge ndng dé clia chat B:

N, .V,
Ny v, (2)

Viée tién hanh nhé giot dung dich chuin (chit A) vao
dung dich méu (chdt B), cho dén khi A da phan tng vira hét B,
roi doc thé tich tiéu tén (V,) ctia dung dich tiéu chudn gol la
chuén dé hode dinh phan.

Chat can duge xéac dinh ham lugng (trong dung dich méu)
goi la chat dinh phén, chit duge diung dé pha dung dich tiéu
chuén goi 1a chat chuan.

a) Tinh két qud phdn tich khi dung dich chuén
dugc biéu thi theo ndng dé duong lugng

T néng db chat can xac dinh (Ny), da x4c dinh duge bing
phép chuin 46, sé tinh dude khai lugng chat B (G, = N, . V), .
Eqy), tit dé tinh duge ham lugng cha né trong méau phan tich:
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N..V,..Eq..P.100
B (%)= — GB ql}z)oo )

thay (1) vao (3):

N,.V,. Eq, .P. 100
Bo0= S ®

N, - Noéng ¢ duong lugng ctia dung dich chudn chit A
(N/it)

V, - Thé tich tiéu t6n cua dung dich chuin khi chuin dé
mau {ml)

Eqy - Duong lugng ctia chit B trong phan ng chudn 46

P - Hé s6 thé tich d€ qui ra khai luong chit B ¢6 trong
toan bd lugng mau da can dé phan tich (P = thé tich dung dich
méu da dinh muc / thé tich dung dich miu da 13y ra dé chuin
do)

G, - Khoi lugng mau di can dé phan tich (g)

1000 - Hé s6 dé déi thé tich tiéu tén cta dung dich chuin
(V) tinh theo mililit ra lit.

- Tinh duong luong ctia chdt chuin A va chdt cdn
phén tich B trong phdn ing chudn dé

DPuong lugng cta chat chuan A va chit cin phén tich B
phai tinh theo phan ding chuin do:

Eqy, =M,/ n, Eqg = Myl ng
M,, M, - Khéi lugng phan tid chat A va chat B

n, , Ny - 56 nguyén ti1 ¢6 hod tri 1 hodc sd ion ¢6 dién tich
am 1 (hoac duong 1) ctaia chat A va chat B da tham gia phan tng
chuian dé6. Néu la phan 1ing oxy hoa- khi n, ., ng 12 36 dién tu
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trao déi cia mot phan tit chit A, chat B.

Vi du I: dung dung dich axit HCl 1am dung dich chuan dé
chuan dé xac dinh ham lugng Na,CO,. Phuong trinh phan tng
chuan do nic 1 (cho dén mat mau phenophtalein):

Na,CO, + HCl — NaCl + NaHCO,

Trong phan lng nay, chit chuin A 1a HCI chi 6 1 hydro
trong phan ti vi vay n, = 1, Egy = My . Chét cin xac dinh
Na,CO; ¢6 hai Na* (¢6 dién tich +1) trong phan ti, nhung ¢ néc
phan tng nay chi c6 mét Na* da tham gia phan dng va duge
chuyén thanh mudi trung tinh NaCl, vi vy nj cling béng 1,
E(lmgcm MN.U( Oy

Vi du 2: Dung dung dich KMnO, lam dung dich chuin dé
chuln 46 xac dinh Fe trong miu. Phan ing chuan dé:

2KMnO, + 10FeSO, + 8H,80, — K,80, + 2MnSO, +
5Fc,(S0,), + 8H,0

Trong phan ing nay, chat chudn A la KMnO,. Mét phan
Mymao,
—5
chét can xac dinh 1a FeS0,, mdt phin td FeSO, nhudng 1 dién
t, vay ng = 1, Eqresor = Misos

td thude tim nhan 5 dién td, vay n, = 5, Eqxmno, =

b) Tinh két qua phén tich khi dung dich chudn
dugc biéu thi theo néng dé mol

b/a).C, .V, .Mz .P.100
B (%) = (ba) AT B (5)
G. .1000

Im

b. a - 86 phin tu chat cin phén tich (chat B), chat chuin
(chat A) trong phuong trinh phin tng chuan d¢ da duge can
bing.
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Cy - Néng dé mol clia dung dich chuin chat A (mol/L)

V, - Thé tich dung dich chuén tiéu t&n khi chuin d6 méu
phan tich (ml)

M,, Mol cia chat B

P - Hé s0 thé tich dé qui ra khéi lugng chat B c6 trong
toan b lugng mau di can dé phan tich (P = thé tich dung dich
mau di dinh mie/ thé tich dung dich miu da 14y ra dé chuin
do)

G, - Khéi lugng mau da can dé phan tich (g)

1000 - Hé s& dé déi thé tich tiéu ton (V,) caa dung dich
chuén tinh theo mililit ra Jit

¢} Tinh két qua phdn tich khi néng dé dung dich
chudn duge biéu thi theo dé chudn
V,.P. 100

Tam -
B % - Ay : o 6
0%) G, 1000 ©)

Taw - P6chuin eta dung dich chuén A theo B

_ mgB
Tr\[f‘;} - =
m

- 86 miligam chét B tuong dng véi 1 ml dung
dich chudn chat A

V., P,G,, 1000 - Nhu biéu thic (1)

d) Mot 86 luu y trong tinh két qud phén tich thé tich

» Chuin d6 tryc ti€p va chuan d6 thay thé

+ Truong hop dung dich chuan duge biéu thi theo
nong d¢ duong luong
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N, (V, -V,)) . Eqy.P.100

B (%) =
oo G, . 1000

(7

Vs, - Thé tich dung dich chudn A tiéu tén khi chudn dé
mau trang (ml)

Na, V., Egs, I, G,., 1000 - Nhu biéu thite (4)

+ Truong hop dung dich chudn dugc biéu thi theo
nong dé mol
(bfa).C, .(V, -V,). My .P.100

B (%) = G 1000 (8)

V, - Thé tich dung dich chudn A tiéu tén khi chuin do
mau trang (ml)

b,a, Cs, Va, My, P, G, 1000 - Nhu biéu thiic (5)

Vi du: ding dung dich K,Cry0; tidu chuan dé chuin dé
xac dinh Fe trong mau. Phan dng chuan d6 :

K.Cr,(; + 6FeCl, + 14HCl — 6FeCl, + 2KC1 + 2CrCl,
+ 7H.O

Theo phan ting chuin d6 (da cén bang): 1 mol K,Cr,0,
phan dng v6i 6 mol FeCl,, tdcla a=1vab=6. Vay:

FE‘ {3’;1) - _
( G, .1000

Trudng hop cac chdt tham gia phdn ung chudn dé
(chdt A va chdt B) déu c6 duong luong chinh bing mol,
tinh két qud theo biéu thite sau:

Cy. (Vy = V,). M. P 100

B (% -
h) G, .1000

(9)
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Cy, Vi, Vo, My, G, P, 1000 - Nhu bidu thiic (8)

Biéu thiic (9) thudng duge sit dung trong phép chuin db
complexon,

Vi du: dang dung dich EDTA tiéu chuin dé chuin dé xéc
dinh ham lugng CaQ trong mau dia chal:
_C’l-jl)’l‘.—\ -V = Vodgpra - Meyo - P 100

CaO (%) = G 1000

+ Truong hop dung dich chudn dugc biéu thi néng
dé theo dé chudn (T )

T.,}.‘!?'J (V,-\ _V[)) .P 100

B oo = G,, -1000

(10)

Vo - Theé tich dung dich chuéan A tidu tén khi chuin do
mau tréng (mD

Tawy> Va, P, G, . 1000 - Nhu biéu thie (6 )
» Chuan d§ nguge (chuin 44 lvgng du)

Ap dung cde biéu thitc trén nhung thay thita s6 (V- V)
bang (V,-V,)

e) Hé s6 hidu chinh néng d¢ trong céng thiic tinh hét
qud phan tich thé tich

Phéan trén di trinh bay céc ¢béng thic tinh két qua tong
quat, ap dung cho phén tich thé tich.

Trong thuc t&, ¢6 thé gap rat nhiéu trudng hop ngudi ta
dua hé sd hi¢u chinh ndng dé F vao céng thiic tinh két qua nhu
sau;

Dé xac dinh ham lugng mét thanh phan nao d6 cia mot
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loal mau, ngudi ta chon mét néng dg thich hgp cta dung dich
chuan (thi du 0,02N). Néng dé nay duge dua vio cong thite tinh
két qua da néu 6 phan trén nhu mét hing sé (thay cho N, hodc
Cy, Ta). Tuy vay, thuc t&€ chi pha duge dung dich chuén cé néng
do x4p x1 nong d6 trong cong thic. Vi vay, hé s§ higu chinh néng
d6 F duge dua vao céng thic dé qui vé ndng d6 da chon:

0,02 . (VA _V(]) .F. EqH P 1c0o

B (%) = G 1000

Na

[

F= -» N, = F. N,

Né"Ll N_,\ = N(~ —> F:-i

N, . nong dé duong lugng thuc t& cua dung dich chuin A
dd pha dugc.

N¢ - nong dé duong lugng da chon ctia dung dich chuin A
dua vao céng thide tinh két qua.

Thi du: néng d6 thyc t& dung dich chuin pha duge 1a N,
= 0,0225N va ndng d6 da chon dua vio edng thie (thay cho N,)
13 N = 0,02N

F = & - MT‘.’ = 1,125

N 0,02
0,02.(V, - V,) .1.126. Eqy . P.100

B = G .1000

Tuong tu nhu trén, néu dung dich chuan dude biéu thi
theo néng dé mol:
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C, - noéng 46 mol thyc t& ena dung dich chuin da pha
duge (moal/L).

C¢ - néng dé mol da chon dua vao cong thite tinh két qua
(mol/L)

Néu néng d¢ dung dich chudn dude biu thi theo dé
chuén:

T, - D6 chuan thye 1€ ciia dung dich chuin A da pha duge

T - D6 chudn da chon dua vao cong thic tinh két qua (ctia
dung dich chuin A)

Tém lai, trong phan tich thé tich, ¢6 thé pha ché va biéu
thi nong d6 dung dich chuin theo ducdng luong, mol hodc d6
chuin va lap céng thie tinh két qué theo céc loai néng do6 d6
(nhu trén da trinh bay). Tuy vy, tuong quan duong lugng giita
cac chit tham gia phan Gng héa hoc 1a tuong quan don gian
nhat (luén lubén bang nhau, duge biéu dién bing biéu thic téng
quat: Ny. V,= N, . V), khong phie tap nhu tudng gquan mol, vi
vay viéc 1ap céng thic Linh két qua theo néng dé duong lugng 1a
thuan tién nhat, dac biét 1a d6i véi cac phép chuan @6 gian tiép
nhu chuian dé nguge, chuin d6 thay thé. CAn niam chéc khii
niém dudng luygng va cach tinh duong lugng dé tinh ding dudng
lugng cua céac chit tham gia phan itng chuan do, nhu vay mdi c6
thé lam dang duge bude ddu tién va rit guan trong trong thi
nghiém phén tich thé tich la pha ché va biéu thi néng dé cia
dung dich chuan, sau dé ciing can tinh dudng lugng cla chat
can xac dinh (Bqy) dé dua vao cong thie tinh két qua.

Vi du: dung phudng phap chuan 46 kalidicromat dé xac
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dinh ham lugng sit trong mau. Trong phan dng chudn do,
duong lugng cia K,Cr.0; biang 1/6 mol ctia né (vi mdt phan ti
K.Cr,0); ¢6 2Cr** nhan 6c’ dé thanh 2Cr*), néu coi dudng ludng
bang 1/3 mol (chi biét Cr'® nhudng 3e ma quén riing mot phin
tia K,Cr,0; ¢6 2Cr™) thi néng d6 duong lugng cia dung dich
chuin K,Cr,0. dude biéu thi sé& chi bing 1/2 néng dé thue, do do6
két qua phén tich cling sé chi bang 1/2 ham lugng thue cé cla
sat - sal s§ la 100% !

Can chu y 1a khi lam thi nghiém va sau d6 tinh k&t qua
phéan tich thé tich, duong lugng chit chuin va chit dinh phan
phai tinh theo phan tng chudn d¢ (tinh theo dinh nghia dudng
lugng), con khi cin biéu thi k&t qua phan tich theo s§ mili
dudng lugng/lit (mEqg/L), s6 mili dudng ludng/100g miu
{(mEq/100g)... phai su dung duwong luong tinh theo qui vdc.

Vi du: Da xdc dinh duge ham lugng Fe?* trong mau nude
la 61,4mg/L, tinh s8 mili duong lugng Fe?* ¢6 trong mau nudc dé
nhu sau:

ImEq Fe®* = Immol Fe* : 2 = 55,85mg : 2 = 27 9mg, vay
ham lugng Fe*’ cia mau nude d6 tinh ra s6 mili duong lugng/lit
la:

61,4mg/l.: 27,9 mg/mEq= 2,20mEq/L.
2.1.1.5. Yéu cau ddi vdi phan img hoa hoc st dung trong

phan tich thé tich

Phan dng hoa hoe can thoa man cac yéu cdu sau méi cd
thé st dung lam phan ang chudn dé:

+ Phian Gng phai xay ra nhanh: lugng chal chuan duge
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thém lién tuc vao dung dich mau, phai phan ting hét ngay véi
chdt dinh phan, nhu vay méi ¢6 thé két thic chuin dé tai diém
tusng duong, hode gin diém tuong dusng, sai s6 nhé. Néu phan
Gng xay ra cham, sé dé mac sai s6 16n do két thic chuin dé &
qué diém tusng duong.

+ Phan @ng phai xay ra hoan toan: chat dinh phan phai
phan tng hoan toan véi chat chudn. Vi du: trong phép chuén doé
tao phie phal chon dude chit tao phic hinh thanh véi ion kim
loal can xac dinh mét phic chét c6 hang s6 bén 16n; trong phép
chuan dé két tha, phan Ung phai tao ra két tia c6 tich sé tan
nhd méi cé thé ding 13m phan tng chuin ds...

+ Phan dng phai xay ra mdt cach chon loc: chat chuan chi
phan dng véi chit dinh phin. Cac thanh phan khae trong dung
dich mau khéng tham gia phan Gng (khéng ¢6 phan tng phu).

+ Phai chon duge ch4t chi thi mau thich hgp & nhan biét
diém tuong duong mot cach chinh xac: chat chi thi ¢6 khoing
chuyén mau cang tring véi bude nhay clia duong dinh phan sé
cho phép két thiie chudn dé cang gin diém tuong dudng, sai s
ctia phép chuin d6 cang nho.

Nhin chung, khi st dung mét phan Gng hoé hoc 1am phan
ing chuan d@, ngudi ta phai 4p dung nhiéu bién phap thich hop
dé thoa man day di cac yéu cdu trén. (VAn dé nay sé duge dé
c&p roé hon & phan sau)

Cac phép chuin d6 gidn tiép nhu chuin dé thay theé,
chudn dd ngudge, thudng duge dung trong trudng hgp khong thé
lam cho phan dng gita chat chufn va chit cadn xdc dinh thoa

man day di cac véu ciu trén.
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2.1.1.6. Céc yéu td anh hudng dén dd chinh xac trong phan
tich thé tich va céc bién phap dé phép chuin dd cho
két qua dung

Nhu trén dd trinh bay, muén phép chuin dé cho két qua
chinh xac, phai dam bdo edc didu kién sao cho phan tng chuan
dé xay ra nhanh, hoan toan, chon loc va két thic chuin dé tai
diém tuong duong. Tite 14 t4t ca cac yéu t& anh hudng dén phan
dng chuan d¢ nhu: d6 axit (hodic pH), nhiét da, néng do6 chat can
xac dinh va su tdn tai cia cic thanh phan cin trong miu, chat
¢l thi mawu,... cdn phai duge nghién ciu va dua ra qui trinh xit
Iy mau va diéu kién chuan dé t6i wu d6i véi ting loai méu.

Sau day la céc bién phap dé phép chuin da cho két qua
dung:

+ Dam bao d6 axit (hoic pH) thich hgp cho phan tng

chuan dé biing cach thém vao dung dich miu céc axit, hoiic
kiémn, hodc dung dich dém.

+ Thém vao dung dich mau céc chat che (nhu chit tao
phite, chit Ltao hgp chit it tan) dé ngan phan dng phu, néu miu
¢6 chita cac thanh phén can.

+ Chon chat chi thi mau thich hgp dé nhan biét diém
tuong dudng:

- Chon chat chi thi ¢6 chuyén mau tai buée nhay cia
dudng dinh phin s& cho sai s chuan 46 nhé {(diém cudi cang gin
diém tucng duong).

- Chat chi thi cho mau trude va sau diém tuong ducng
cang khéac nhau cang d& nhan biét sy chuyén mau: vi du do —
xanh, vang = do, ¢6 mau = khéng mau... va ngudge lai.

+ Dung dung dich chudn ¢6 ndng dé thich hgp: chuin do
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mau ¢6 ham lugng chit dinh phin cang nhd, cAn ding dung
dich chuidn ¢6 néng dé cang loang (0,02N; 0,01N; 0,005N;
{,002N).

+ Trong mét s6 truong hdp phai tién hanh chuin xac cac
bude xtt 1y mAu trudc khi thye hién chuin d.

Ngoai ra, con phai chi § dén cac van dé nhu: tée d6 chuan
d6, nhiét do, lugng chi thi mau thém vao dung dich miu, hidu
chinh cac dung cu do thé tich...

Vdi cac bién phép néu trén, phudng phap phén tich thé
tich ¢6 thé cho két qua chinh xéc, dang tin cdy. Vi vay, tuy la
mét phuong phap phan tich ¢6 dién, ngay nay phén tich thé tich
v&n duge 4p dung réng rai dé xac dinh nhidu thanh phin c6
ham lugng tit cd phan nghin t6i ham lugng I6n, trong nhidu loai
mau, trong d6 ¢6 mau dia chat, loai mau ty nhién ¢6 thanh
phéan hoa hoc ri't da dang va phic tap.

2.1.1.7. Chudn bi cac dung dich tiéu chudn va thudc thiy
trong thi nghiém phan tich dinh lugng

a) Dung dich tiéu chudn dang trong phan tich thé
tich

Dung dich tiéu chudn 1a cac dung dich duge pha ché va
xac dinh chinh x&c néng do. D¢ chinh xéc cta néng db tuy theo
yéu cau cy thé cha thi nghiém phan tich dinh lugng, thuong la
0,0001g/L (0,1mg/L. < 0,1pg/ml) hoac 0,0001N; 0,0001M (dén s6
thi tu sau hang don vi ¢o ban ctia khéi lugng 1a gam).

Trong phan tich thé tich, dung dich chudn dé la dung
dich phdi duge biét trivge néng dé chinh xde cia né, tic la phai
la dung dich tiéu chudn. C6 thé chia dung dich tiéu chuin trong
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phén tich thé tich thanh hai loai chinh: Dung dich tiéu chudn
gbc va dung dich tiéu chudn lam viée.

e Dung dich tiéu chuén goe

Dung dich tiéu chudn gée 1a nhitng dung dich tiéu chuin
dude pha tit nhitng hod chat la chit goe (hodc con goi 1a chdt
dau)

Chat géc 1a nhiing ho4 chat thoa man bén yéu cdu cg ban
Sau:

+ C6 thanh phin hoi hoc hoan toan ding véi céng thiic
phén tit ctia hoa chat.

+ Bén ving trong diéu kién phong thi nghiém: gin nhu
khéng hiit &m, khéng phan ing véi oxy, khi cacbonic cia khong
khi, khéng bi 4nh sang phan huy (ké ¢a 6 trang thai hoa chat
ran ciing nhu khi dd pha ché& thanh dung dich nude).

+ Hoa chdt phai e6 khéi lugng phan ti tueng d6i da 16n.
+ Hoa chit phai c6 dd tinh khiét t5i thidu 1a pA.

Cac chit goe sit dung cho eac phép chudn d6 1a cac hoa
chdt sau:

- Chudn d§ trung hoa: H,C,0,.2H,0, Na,B,0..10H,0...
— Chudn d6 oxy héa kht :  H,0,0,2H,0, K,Cr,0,...
— Chuan dé két tua - NaCl, KCI...

- Chu#in d6 tao phtic  : MgS0,.7H,0, EDTA...

Cac dung dich tiéu chuin géc thudng duge pha tit 8ng
chuan (fixanan). N&u khong c6 sn 6ng chuin, c6 thé dung hoa
chat trong phong thi nghiém (tinh khiét pA hoac CP). Chi cdn
say kho hoa chat (1a chat gée) ¢ nhiét do thich hgp hoac lam khé
trong binh hit Am (phuong phap lam khé cdn theo hudng din
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cu thé déi vai titng hoa chat), tinh toan higng hoa chat can thiét,
tién hanh c¢dn chinh xdc higng hod chat d6 trén can phan tich,
sau d6, hoa tan bang nude cit va ding binh dinh mie dé pha
thanh mot thé tich nhat dinh, 1ic k§ dung dich. Nhu vay 1a da
pha duge dung dich tiéu chuin géc.

Cac dung dich tiéu chuén géc luén ludn duge pha cac néng
dé chin: 1,0000N; 0,5000N; 0,2000N; 0,1000N: 0,0500N, Nang
dé thuong gap nhdt cta cac dung dich tidu chuin gbe la
0,1000N. Cac dung dich tidu chuin géc duge ding dé xac dinh
nong dé cta cac dung dich tidu chuén lam viée (dung dich chuén
d¢) va cling duge dung dé chuéin & miu nhu la mét dung dich
tiéu chuin lam viéc.

» Dung dich tiéu chuin lam viéc - dung dich chuin
do

Céac dung dich tiéu chuin ding dé chudn d6 mau phan
tich duge goi I2 dung dich tiéu chuan lam viée hodc dung dich
chuén db, thudng duge goi ngin gon la dung dich chuén.

Nhing dung dich chuin nay c¢6 thé duge pha ché ti nhiing
hoa chidt khéng phai la chat géc nhung cén thiét cho phép
chudn dé (tham gia phan tng chuin dd).

Chudn bi cdc dung dich tiéu chuén lam viéc bdng
cac cdch sau:

+ Dung 6ng chuin (fixanan) 1N ho#c N/10: hoa tan lugng
hoa chét trong 6ng chudn vao binh dinh miic 1 lit sé thu duge
dung dich ¢6 néng d6 chan 1,0000N hodc 0,1000N. Ti cac dung
dich nay, ¢6 thé pha loing dé c6 cac dung dich chuin d¢ 6 néng
dé thich hgp (0,0500 ~ 0,0020N).

Ap dung céng thiae N,.V, = N,.V, hoac C.V,= C,.V,



Vi du: Néu diing dung dich 0,1000N:
Pha lodng 5 lan dude dung dich  0,0200N
Pha lodng 10 1an dude dung dich  0,0100N

Khi pha lodng, nhat thiét phai dung pipet mét vach vi
binh dinh mic.

Mot s6 éng chudn thudng gap: HCl 1N, N/10; H,80, 1N,
N/10; H,C,0,.2H,0 1N, N/10; Na,B,0,.10H,0 N/10 cho chuin
dd axit-bazd. KMnO, N/10, K,Cr,0; N/10, KI + KIO; N/10... cho
chudn d6 oxy hoa- khit. NaCl N/10, KC1 N/10, AgNO, N/10 cho
chudn dé két tia. Mg80,.7H,0 N/10, BaCl, N/10 cho chudn d¢
tao phiic. Nhu vay, cac 6ng chuén c6 thé chifa cic hoa chit 1a
chit goe va cling ¢6 thé chiia cac hoa chat khéng phai 1a chat
gdc, nhung da duge tinh c¢hé& va lam khé dé ¢6 thanh phin hoa
hoc hoan toan dang véi céng thic phén tif cia hdp chat, sau dé
mdét lugng vita du hoé chit dé dude cin chinh x4c trén cidn phan
tich dé khi hoa tan, dinh mic thanh 1 lit (biing binh dinh miic)
sé thu duge dung dich ¢6 néng dd 1,0000N hoac 0,1000N (Shg
chuan 1N, N/10).

+ Neéu phong thi nghiém khéng cé éng chudn, c6 thé
chuan bj bang cich tinh toan va can gin dung lugng hoa chit
can thiét, pha thanh dung dich véi néng d6 thich hgp va lic ky
dé dung dich cé néng do déng nhat. Sau ds, dung dung dich tiéu
chudn géc hodc cie dung dich tiéu chuin pha ti éng chuin (da
biét chinh xac ndng d6) dé xac dinh néng dé chinh xac cta dung
dich thu duge.

Thi du: Can ¢6 1 lit dung dich NaOH véi néng 46 khoang
0,05N dé dung lam dung dich chufin d§, tién hanh chudn bj
dung dich dé nhu sau: ¢an khoang 2g NaOH loai pA, hoa tan
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bing nude cit thanh khoang 1 lit dung dich (khéng cdn dung
binh dinh mic), lac déu dé thu dude dung dich dbéng nhat. Sau
dé xac dinh néng dé cua né bing cach diing dung dich tiéu
chuan gdée H,C,0, 0,1000N hode dung dich HCl 0,1000N
(fixanan) dé chuan do;

Dung pipet mét vach 18y chinh xac 25ml dung dich NaOH
via pha duge vao binh tam giac. Thém vao d6 2 giot chi thi
methyl da cam 0,1%, dung dich s& ¢ mau vang. Rét dung dich
H.C.0, 0,1000N hoic dung dich HC1 0,1000N vio 6ng chudn db.
Bt dung dich axit tiéu chuan trong éng chudn dé & ding diém
0, sau d¢ bat dau tién hanh nho titng giot dung dich axit tit dng
chuén dé vao binh tam gidc chia dung dich NaOH, vita nhé giot
viia lac trén binh tam gidc dé NaOH phan ing vl axit cho dén
khi dung dich chuyén ti mau vang sang mau da cam (axit da
phan dng via hét véi NaOH, pH c¢la dung dich giam dén < 4,
lam cho chi thi chuyén sang mau da cam). Doc thé tich tidu tén
cua dung dich axit tiéu chudn (V

HEI 1,010,
Phan tdng chuan d¢:
HCl + NaOH — NaCl + H,0
hod#c: H,C,0, + 2NaOH — Na,C,0, + 2 H,0

s S “* —_— [ =4 L] .
Gia su V. M0, = 11,65 ml, vay:

Ny = Niar - Vi — 0,1000 x 11,65ml = 0.0466
! VN;)OI] 25ml ’

N ) - Nl{z('g()_i . VHQ(‘-Q(J,L — EOOUX]- 156'_1_) = 0.04668
“N¥MarH VNHOH 95 ’ -

Nong do chinh xée clia dung dich NaOH da pha la
0.0466N = 0,0466M



Céac dung dich chuan duge chuin bi theo cach nay thudng
khong ¢6 néng d6 chan. Nong do efia ching cin duge xac dinh
chinh xac, ngay khi st dung bdng chuin dg bdi cic dung dich
ti6u chuan gdc hoac dung dich tiéu chudn pha ti éng chuan.
Sau khi xac dinh, cn biéu thi néng d6 chinh xac dén sé thit tu
sau don vi ¢d ban {g hoiic mol hoiac duong lugng/lit).

b) Cdch tinh luong hod chdt cdn thiét dé pha céc
dung dich chudn va cdc dung dich thuée thit dung trong
phan tich

* Tinh lugng hod chét can thiét dé pha dung dich
chudn theo néng dé duong luong
G,=N,.Eq .V
G, - Khol lugng chit A cAn phai can (g)
Eq, - Puong lugng cua chat A

N, - Nong dé duong lugng ctia dung dich chat A can pha
(N/lit)

V - Thé tich dung dich cin pha (lit)

Chu y: Néu chit A 14 mét hoa chit c¢6 ngdm nude thi khi
tinh dudng hegng cua né khéng duge trit phin nude ngam.

Thi du 1: Tinh lugng Na,B,0;.10H,0 cin thiét dé pha 11
dung dich Na,B 0. 0,1000N.

MyoB407 10H0 38137
SNaggy 2
Eqnazpiom w0 = 2 = 2 = 190685

Gruzsior isnzo0 = 0,1000 x 190,685 x 1,000 = 19,0685 g
Thi du 2: Tinh lugng AgNO, cin thiél dé pha 2 lit dung
dich chuin d6 cé héng dé = 0,02N
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Gagnos = 0,02 . 169,9g . 2 = 6,796g ~ 6,3g

Can gan ding 6,8g AgNQO, , hoa tan vao binh thuy tinh 2
lit bing nude cit. Sau do, tién hanh chuin d6 bang dung dich
NaCl tiéu chuin dé xac dinh néng do chinh xac ctia dung dich
AgNO, d4 pha.

* Tinh luong hod chdt cdan thiét dé pha dung dich
chudn theo dé chudn (T )

G, = Tas - Eaa. V
' Eqp
G, - khdilugng chat A can phai can (g)
Tam - do chuin dung dich chat A theo B (imgB/mlA)

Eqs, Eqg - duong lugng chit A va chit B trong phép
chuén dé

V - thé tich dung dich cAn pha (lit)
Thi du: Tinh lugng AgNO, cin thiét ¢& pha 500ml dung
dich AgNO, ¢6 d6 chuéin *1mg Cl/mn] Ag*.

1x169,9x0,5
35,5

GAgNOS - = 25392 g = 254 g

Sau khi pha xong, can xac dinh dé chuén chinh xéc clia
dung dich AgNQ; bang chuin dé véi dung dich NaCl tiéu chuin:

Néng d6 dung dich NaCl tiéu chuan duge bidu thi theo
mgCl/ml.

C

- e :
Togen = —5——

Cep. - néng @6 dung dich NaCl tiéu chuian (mgCl/ml)



Ve - thé tich dung dich NaCl tiéu chuan da lay dé xac
dinh d6 chudn dung dich AgNO,(m1)

Vg - thé tich dung dich AgNQ, di t:éu ton (ml)

Khi can pha lodng cac dung dich c6 d9 chuan l6n dé duge
che dung dich ¢6 d6 chuan thich hgp cho viée chuén d6 miu co
ham higng nhé, ap dung céng thic pha logng: T, .V,=T,.V,

(nhat thigt phai dung pipet mét vach va binh dinh mitc)

Vi du: ¢6 dung dich AgNO, d6 chuin 1,205 mgCl/mlAg*,
nhung can dung dich lodng han dé chuin 46 miu c6 ham lugng
CF thdp thi ¢6 thé pha loang nhu sau: gia st cin dung dich
loang gap 10 1an (T, = 0,1205) va cdn thé tich (V,) 1a 1000ml, ta
co: 1,205 .V, = 0,1205 . 1000 , vay thé tich dung dich dic can
1ay 1a:

v, = 012051000 _ o
1,205

Dung pipet mét vach 1&y chinh xac 100ml dung dich
AgNO, db chuin 1,205 mgCl/mlAg® vao binh dinh miec 1 lit,
thém nudc cat dén vach, lic ky, thu duge dung dich ¢6 d8 chuan
(T,) 1a 0,1205 mgCl/mlAg*)...

" Tinh lugng hod chdt can thiét dé pha dung dich
chudn theo néng dé mol
GA - C‘,\ - MA - V
G, - luong hoa chit A cin phai cin (g)

C. - néng d6 mol cia dung dich chuan chit A cin pha
(mol/L)

M, - khéi lugng phan ti chat A
V- thé tich dung dich c&n pha (lit)
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Thi du I:

Tinh lugng EDTA can thiét dé pha 1 1it dung dich néng dé
0,0500M

Mppes = 372,24
Gipra = 0,0500 x 372,24 X 1,000 = 18,6120 g
Thidu?2:

Tinh lugng Mg80, .7H,O c¢in thiét ¢é pha 500ml dung
dich 0,0500M :

Ihsos 20 = 0,0500 . 246,481g . 0,5000 = 6,1620 g

¢) Pha cac dung dich thuéc thi ding trong phéan
tich

Trong phan tich dinh lugng (phén tich khéi lugng, phan
tich thé tich, va phin tich bing cac phuong phap hoa ly) cac
dung dich hoa chat su dung trong cac thi nghiém phan tich con
duge go1 1a cice dung dich thudce thu. Nhu vay, cic dung dich
thudic thi gdm hai loai chinh: dung dich tiéu chuin (da trinh
bay ¢ phin trén) va dung dich hoa chat khong phai la dung dich
tiéu chuin. Khae vdi cac dung dich tiéu chuin {cin pha ché va
xéc dinh chinh xde nong d6), cac dung dich hoa chat khde, trong
da s6 céc trudng hop chi can pha ché néng d6 gin duang.

Chudn bi cdc dung dich thude thit nhi sau:
* Pha dung dich thudc thit tit hoa chat léng
Cac hoa chat long dung che phong thi nghiém 1a cac

thuong pham hoa chat dac tinh khiét {p hoac pA) c6 nong dé
nhat dinh. Vi du mt s6 hoa chat t.k.p.t (pA):



T T

Tén hoa chat | Ham ligng | Ham luong

min ~ max thuong gip

H.80, dac 95 ~ 98% = 17,8 ~ 18 M 95% ~ 17,8 M
HNO, dac 60 ~ 68% = 13 ~ 15,2 M 67% =15 M
HCl dac 35~38% % 11~ 125 M 37% = 12 M
NH; dic 25 ~27% =~ 13 ~ 14 M 26% ~ 13 M

H,PO, dac 185~ 88% ~ 14,56~ 155 M |85% ~ 14,5 M

CH,COOH dac |98~ 100% = 17,2 ~17,5 M |98% =~ 17.2 M

Can chu ¥: ham lugng phén tram duge ghi trén nhan ctla
cac thuong pham ho# chat diic 1a ham lugng phan tram theo
dinh nghia- khéi lugng/khéi lugng (m/m).

Céac dung dich hoa chat pha tif hoa chat léng thuong duge
pha ché va biéu thi ndng d6 theo bon cach sau:

- Pha ché va biéu thi nong doé theo ty Ié thé tich gina
thuong pham hod chdt déc va nuée cat

. a 13 g tich L .
Tén hoa chat Thé tich Thé tic Biéu thi

hoa chit dic nudc cat néng do
HCI 1 1 HCl 1:1
HC1 2 1 HC1 2:1
H,S0, i 2 H,80, 1:2
NH, 1 1 NH; 1:1
HNO, 1 3 HNO, 1:3



Ttc 1a chii s6 ding trude chi thé tich thudng phim hoa
chat ddc, chit s6 ding sau chi thé tich nude cat.

Vi du: Pha dung dich HCI 1:2 nhu sau: dong 400ml nudc
cat vao cde thuy tinh, ding éng dong dong 200ml axit HC dac,
rét vao cde nude cat roi khudy ky.

- Pha ché va biéu thi nong dé theo duong luong

hodc mol

Dé pha ché dung dich biéu thi theo néng d6 duong lugng
hoae mol nhu HCI 3M, H,S0, 6N, NH, 3M, H,PO, 35N,
CH,COOH 1M..,, can 4p dung eéng thite pha loang: C,.V, = C,.
V., hoac N,.V, = N,.V, (L: ky hiéu hoa chat dic hoie c6 nong
d6 16n; 2: ky hiéu dung dich cin pha).

Vi du: pha 1 lit CH;COOH 1M tu axit axetic dac. Trudc
tién, dung ty trong ké hoac dung phueng phap cin dé xac dinh
ty trong cta dung dich axit axetic dac, sau d6 tra bang "ty trong
va noéng d6 dung dich" dé tim ndng d6 mol cla axit axetic dac
dé. Gila st ty trong dung dich axit axetic dic do duge 1a d =
1,060, tra bang tim dude néng dé 1a 16,8M.

Ap dyng cong thie: C.V,= C,. V,
Taca: 16,8 x V, =1x 1000 = V, = 59,5 ml
Vay lugng CH,COOH dic can 14y 1a 59,5ml. Dung buret,

ldy 59,5ml axit axetic dic roi pha loang thanh 1 1it bang nude -
cat.

Chui y 14 néu can pha dung dich ¢é néng dé chinh xac thi
sau khi pha nhu trén, ti€n hanh chuan d¢ bang dung dich
chuan gdc (hoac dung dich chudn pha tit fixanan) dé xac dinh
néong do, néu dung dich chua dat ndng dé can thiét (dac hon
hoae loang han) thi thém nude cit hodc hoa chat dac, 1ac ky roi
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chudn dd lai va tiép tuc diéu chinh bing cach thém nude cat
hode hoa chat cho dén khi thu dude dung dich cin thiét.

Vi du: pha dung dich HCI ¢6 néng d6 chinh xac 1,000N
nhu sau: sau khi pha tit HCl déc hoac tit dung dich ¢é nong do
16n hon 1N, dang dung dich chuén gc Na,B,0- 1,000N dé xac
dinh nong do (chi thi methyl da cam), néu thay chua dat 1,000N
thi di€u chinh néng d6 bang cich thém nude cit hode dung dich
HC1 ¢6 néng do >1N, sau méi lan thém, lai xac dinh lai nong &o,
ed lam nhu vAy cho dén khi thu dude dung dich HCI 1,000N.

Néu chi can pha dung dich ¢6 ndng & gin ding thi khéng
can phai xac dinh ty trong clia thudng phdm hoa chat dac, ma
¢6 thé can cl trén ham lugng thudng gip cha thugng pham hoa
chdt d6 dé tién hanh pha theo céc cang thic pha loing da néu
trén, Vi dy: cd thé coi HCI ddc 6 ham lugng la = 37% ing véi
nong d6 12M dé tinh toan khi pha loang.

- Pha ché va biéu thi néng do theo phén trim thé
tich/thé tich (v/v) (thude ndng dé quy ude, khéng theo dinh
nghia)- biéu thi s4 mililit hoa chit dic c¢6 trong 100ml dung
dich,

Vi du: pha dung dich H,80, 10% (v/v): 18y 10ml H,80, dac
pha loang vao khoang 80m! nudc cit trong coc thuy tinh, sau dé
ti€p tue thém nude cat cho dat 100ml. Khuay déu.

- Pha ché va biéu thi néng dé theo phén trém khéi
luong/khét lugng (mi/m) - s6 gam hoa chét tan trong 100g
dung dich.

Pé pha dung dich theo néng dé nay can tinh toan cach
pha tit ham lugng phan tram va ty trong ctia hoa chat dic (hoic
cé nong d6 16n) va dung dich can pha.
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d,.V,.%dd?2

YV, =
' d,.%dd1

(1: ky hiéu hoa chdt dic hoéic ¢6 néng dé 16n; 2: ky hiéu
dung dich can pha)

V, - Thé tich dung dich ¢6 ndng dé 16n cin lay (ml).

V, - Thé tich dung dich cin pha (m)).

d,, d, - Ty trong dung dich ¢6 ndng d6 16n va dung djch
can pha.

%dd1 ., Néng dé phin tram (m/m) cia dung dich cé néng
do 16n.

%dd2- Néng db phan tram (m/m) cia dung dich cin pha.

Vi du: pha 1000ml dung dich HCI 10% (m/m) ti& HCI dac
37%. Tra bang "ty trong v néng do dung dich” tim duge HClL
10% va 37% ¢é ty trong 14 1,047 va 1,184, Vay:

_ 1,047.1000.10

= =239 ml
1,184 .37

]

Lay 239ml dung dich HCI diic 37% pha lodang thanh 1 lit
bang nudc cit $& thu duge dung dich HC1 10% (m/m).

C6 thé pha loang dung dich c¢6 ndng d6 1én (khong nhit
thiét phai 13 thudng pham hoa chat dac) dé duge dung dich ¢6
nong do cin thiét. Vi du: tit dung dich HCl 20% pha loang dé
duge dung dich HCI 5%.

Can chii y khi pha lodng cde hod chat dic dé duge dung
dich can thiét, bao gic cing phdi rét hod chdt ddc vao nude cdt,
khong duge lam nguge lai. Bdc biét chu ¥ khi pha loang H,S0,
ddc vi su pha lodng nay phdt nhiét rat manh. Néu rot nude vao

H,80, ddc, sé lap tiic gay nd, bin axit vao ngudi, rét nguy hiém.
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Phai rét tic tiz, ting ludng nhd H,S0, ddc vao nude cdt, dong thoi
khudy déu dung dich bing dia thuy tinh, doi ngusi bét, lai rot
tiép cho dén khi pha xong dung dich.

* Pha dung dich thudc thit tit hoa chit rin

T cac hoa chat rén, cac dung dich thuée thil ciing dutgic
pha ché theo néng dé duong lugng, mol va néng d6 phan tram,
tuy theo yéu ciu cia timg thi nghiém.

Pha dung dich thudéc thu theo néng dé duong
luong, néng dé mol

Tinh lugng hoa chit can phai cAn nhu da hudéng din pha
dung dich chu&n & phan trén, Néu cin pha dung dich c6 nong do
chinh xac (dé chuin bi dung dich pH tiéu chuén hodc dung dich
dém c6 pH nhat dinh, khéng cho phép sai 6 1én) thi cin lam
khd hoa chat trude khi can, sau d6 tién hanh cdn trén cin phan
tich ve diing binh dink mize dé hoa tan hod chdt nhu pha dung
dich chudn. Trudng hop hoa chat c6 dang vién vi rat nhanh hat
am nhu NaOH, khé c6 thé can duge mét hugng chinh xac, thi
pha dung dich dic hon dung dich cin thiét chat it, tienh hanh
chuan dé dé xac dinh ndng d6 rdi thém nude cit dé didu chinh
cho dén khi thu duge dung dich ¢6 néng 46 cin thiét. Trong cac
truong hgp chi can pha néng d¢ gin ding thi khong cin phai
lam khé hoa chal truée khi cdn va ¢6 thé can hoa chit trén can
ky thuat, sau d6 diing dng deng vi cic thuy tinh dé hoa tan hoa
chat, khéng can phai dung binh dinh mde.

- Pha dung dich theo néng dé phén trim khéi
lugng/thé tich (mfv) (thudc ndng do qui udc khéng theo dinh
nghia).

BDay la loal néng d6 phan tram biéu thi khéi lugng hoa

chdl ran hoa tan trong 100ml dung dich (m/v). So véi viée pha
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¢h& dung dich theo néng dé phén tram khéi lugng/khdi ludng
(m/m), viéc tinh toan cho ciach pha nay don gian han rat nhiéu.
Vi vay, trong cic phong thi nghiém, khi pha néng 40 phén tram,
chu y&u dung cach pha nay.

C6 thé hoa tan hoa chét bing nude cat hoac mét dung dich
thich hgp. Vi du:

- Dung dich BaCl, 10%: Can 10 g BaCl, hoa tan vao nudc
cit cho dén 100ml.

- Dung dich SnCl, 5%: Can 5 g SnCl,.2H,0 vao céc thuy
tinh, thém 50ml HCI 1:1, day nép kinh dun s6i d& hoa tan, dé
ngudl, thém nude cit cho dén 100ml.

- Dung dich phenophtalein 0,1%: Can 0,1 g phenophtalein
hoa tan vao 100ml cén etylic 70°.

-  Phe dung dich theo nong dé phéan tram khéi
lugng/ khdéi luong (mim)

Khi pha dung dich theo néng dé phin tram khoi
lugng/khél hugng (m/m), caAn phai luu ¥ dén lugng nude ngam
trong céng thitc phan ti clia hoa chat d¢é tinh dung lugng hoa
chét can phai can va lugng nudc cit can diung khi hoa tan hoa
chat, Cach pha nay rit it duge dang vi phai tinh toan phc tap,
dé nham lan, do dé c6 thé khoéng pha duge ding néng d6 cin
thiét.

2.1.2. Thuc hanh phan tich thé tich

2.1.2.1. Phuong phap chudn dé axit - bazg
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BAI 1. Xac dinh ham lugng Na,CO; va NaHCO,
trong mudi NaHCO,

a) Nguyén Iy cua phuong phdp

Cd so cta phép xac dinh nay 1a dung phuong phap chuin
dd phan doan bang dung dich HCI tiéu chuin dé xac dinh ham
lugng Na,CO, va NaHCO, (trong muéi NaHCO, thudng chia
mét lugng nhoé Na,CO.).

Cac phan ing chuan dé:

Muégi Na,CO, 12 mudi cia kiém manh va axit yéu, trong
dung dich né bi thuy phan giai phéng ra NaOH va NaHCO.,.
Truée tién HCI phan {ng véi lugng NaOH nay:

Na,CO; + H,0 — NaOH + NaHCO,

NaOH + HCI — NaCl + H.O

Na,CO, + HCl -- NaCl + NaHCO, (1)

HCI trung hoa hét lugng NaOH sinh ra do Na,CO, thuy

phan 1a da dat diém tuong dudng thd nhat. pH tai diém tuong
dudng thit nhat:

pH = &;j@ _ &3;):_;_0,12 .

H,CO, c6 hang 36 phan ly
K, = 45.107 — pK,= 6,35
K, = 4,8 10" pK,= 10,32

Chi thi thich hgp nhat la phenophtalein- chi thi mat mau
héng tai pH < 8,2

Tiép tuc chuin d4 bang HCL:
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NaHCO, + HCl - NaCl + €O,T+ H,0 (2
pH ctia diém tudng dudng 1
pK, -1gC

Y

H = -
P 2

Néu ndéng dé HCO, 1a khoang 0,05N thi:
lg Cieos = 1g0,05= - 1,3
Tai diém tudng ducng L1:
pH = % - 2.83

Vay chi thi thich hgp 1a methyl da cam (pH d6i mau: 3,0 ~
1,4) hode methyl vang (pH ddi mau: 2,9 ~ 4,0).

Chuén d6 ¢ néng dé mudi cang lodng thi pH cha diém
tudng dugng II cang 16n lén, ¢6 thé dén xdp x1 4.

Theo phan Gng (1), ta thay cho dén diém tucng dudng thu
nhat, Na,CO; mdi diude trung hoa mét niia (méi dude chuyén
thainh NaHCQ,, chua dude chuyén hoan toan thanh NaCl). Vi
vay, ¢6 thé biéu didn qua trinh chuan d0 nhu sau:

Diém tuong duong [ (pH=8,3) | Diém tucng d-{fdng IT (pH=4)
mit mau héng phenophtalein | chuyén mau methy! da cam
|
' Na,CO, NaH(CO,

Vi

v »|< Vir2Vi
= —

;F_
<

Yéu cau: Sinh vién hiéu duge phudng phap dung hai chi
thi dé tién hanh chudn d6 phan doan xac dinh ham lugng hai
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mudi cacbonat va bicacbonat natri. Xong thi nghiém, sinh vién
tu lap dudce cong thie tinh ham lugng etia Na,CO, va NaHCO,

(ro1 y: Hay dua theo phudng trinh phan tng (1), Gng véi
diém tuong duong I dé lap ¢6ng thiic tinh ham lugng Na,CO, va
dya theo 0 do cua qua trinh chuin d¢ dé lap cong thiie tinh
ham lugng NaHCO,.

Mpzc0sa= 106,0g Muyaneos = 84,01g
b) Thuc hanh
e Chudn bi hod chdt

1. Dung dich phenophtalein 0,1% trong cén etylic 70°

2. Dung dich methyl da cam 0,1% trong nudc cdt.

3. Dung dich tidu chuan géc: Na,B,0; 0,1000N

Can chinh xac trén c¢an phan tich mot lugng
Na,B,0;.10H,0 (da duge lam khé trong binh hit Am véi chat
lam khé 1a muoi NaBr) sao cho khi pha véo binh dinh mitc
1000ml thu dude dung dich Na,B,0; 0,1000N (0,0500M). Cho
lugng héa chat da can vao cdc 250ml. Hoa tan bing tung lugng
nhé (30ml) nudc cdt réi rét theo dita thuy tinh vae binh dinh
mtte 1000ml. Khi da tan hét, trang cée 5 ~7 lan bang nudc cit,
rot ¢a vao binh dinh mge. Léc nhe binh, thém nuéc cat dén dang
vach. Day nut, lac ky.

Muazii07 reo = 381.37g Eqnazsior.10mo = 7

Guenior o = 2 (tham khdo phian 2.1.1.7 mue b)

4. Dung dich chuan 46 HCI:

Khi khéng ¢6 ong chuan (fixanan) HCl, chudn bi dung
dich chuan HC1 nhu sau:



- Pha 500ml dung dich HCI 2N tit HCI d&c (néng d6 HCI
dic la = 12N)

=9
Vilerage =

- Pha 500ml dung dich chuan HCl = 0,1N tiz dung dich
HCI 2N: dung pipet dé 1dy dung dich HCl 2N vao lo thuy tinh
miéng hep ndt nham 500ml (hoic binh tam giac nit nham).
Dung dng dong thém nude cit cho dat 500ml. Day nat, lac ky.

Vieran = 7
e Xdc dinh nong dé cua dung dich chudn HCI:

Dung dung dich tiéu chuin gac Na,B,0, dé x4e dinh néng
d0 chinh xac clia dung dich chuan HCl méi pha duge:

N32B40? + THE() - 2Na0H + 4H;;B03
2NaOH + 2HCI — 2NaCl + 2H.0
Na,B,0; + 2HCL + 5H,0 — 2NaCl + 4H,BO,

Dung pipet mét vach 14y chinh xac 10ml hodc 25ml dung
dich Na,B,0; 0,1000N vao binh nén 2560ml. Thém 2 giot methy!
da cam §,1%. Dung dich ¢6 mau vang.

Rét dung dich HCI can xac dinh vao buret. Dat chinh xéc
dung dich § diém 0 cua buret. Bit ddu tién hanh nhé giot dung
dich HCl vao binh tam giic ¢é chita dung dich Na,B,0,, viua
nhd giot vita lic tron binh tam giac cho dén khi mau dung dich
chuyén tir vang sang da cam. Doc thé tich dung dich HCl da
tiéu ton (Vi)

.
C _ N . NN"':fB-l”T . VI\.‘;IgB_I!!? _ ZCN:IZB.ﬁ’]? 'VN?13}34()7
g — ———————— Q= —=
V]H‘] VH('.I

THCL T
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Lap ia1 thi nghiém trén 3 lan. 14y két qua trung binh (1dy
chinh xac dén s6 tha tu sau don vi).

¢ Thuc hanh phdn tich mau

Can chinh xéc 5,000g mau mué thi nghiém trén cin phéan
tich. Hoa tan bang nude cAt vi dinh mtec thanh 250ml. (Dung
coc 250ml, dta thuy tinh va binh dinh miic 250ml). Lic k¥ dung
dich mau thu duge. Dang pipet mdt vach 14y chinh xac 10m!
dung dich mau vac binh nén 250ml. Thém 1 giot chi thi
phenophtalein 0,1%. Rét dung dich chuan HCl vao buret va dat
chinh xic dung dich & diém 0 ctia buret. Bit dAu tién hanh nho
giot dung dich chuin HCI vaoe binh tam giac chida dung dich
mau, vira nhd giot vita lic tron binh tam gide cho dén khi dung
dich vita mat mau héng. Doc thé tich dung dich HCI tiéu tén
(V).

Lai thém vao dung dich mau 2 giot methyl da cam 0,1%
dung dich ¢6 mau vang. Tiép tuc chuan d6 bang HCI cho dén
khi dung dich vita chuyén sang mau da cam. Boc thé tich dung
dich HCI da tidu tén (V.).

Lam lap lai thi nghiém vai ldn dé 14y két qua trung binh.

Tinh ham lugng phan tram Na,CO,, NaHCO, va tinh téng
ham lugng hai muéi.

Chu y: Dung dich mau ¢6 méi trudng kiém manh, do dé c6
thé hap thu CO, cha khéng khi, lam sai két qua chuan d§ ca hai
muéi. Vi vay, can chudn dé tuong d6i nhanh. quan sat ky dé xac
dinh sy chuyén mau cta dung dich. Mat khac, lugng chi thi
phenophtalein thém vao cling can vita phai (1 giot 0,1%). Néu
thém qua nhiéu chi thi, mAu héng dam sé mat di cham lam
tang V, dan dén sai két qua xac dinh ham lugng ci hai mudi

Na,CO, va NaHCO .
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BAI 2. Xac dinh ham lugng CO,%, HCO,, OH-
va tong dé kiém clia nude luc dia bang
phuong phap chuin dé phan doan

a) Nguyén ly cua phuong phdp

¢ D6 kiém cua nude

D% kiém clia nudc 1a kha nang trung hoa ion H* etia nudc
d6. Nhu vay, d6 ki€m cta nude 1a téng ham lugng cae anion cia
cac axit yéu nhu: CO%, HCO,, HBO,*, H,BO,, PO*, HPO*,
H,PO,, 510,*, HSi0,, 8*, HS ... cac anion hitu cd, va OH, vi
vay con dude goi la téng do kiém hoac do kiém téng cong, théng
thudng duge gol ngin gon 1a dé kiém ctia nuée. Do kiém cua
nude duge phan thanh cac d§ kiém riéng nhu dé kiém cacbonat.
(X [COM+HHCO, D, do kiém borat (£ [HBO,”] + [H,BO,], do
kiém hydroxit ([OH])... Tuong tu 46 axit, d6 kiém con duge
phan theo cac chi thi mau duge ding dé x4c dinh né nhu: d6
kiém P la d6 kiém theo phenophtalein, d6 kiém M & dé kiém
theo methyl da cam.

Péi vdi nude bién, thanh phin chinh tao nén 46 kiém la
cac anion cua axit cacbonic va axit boric, cac thanh phan khac
¢6 ham lugng khéng dang ké, ¢6 thé hd qua. Trong nude lue dia,
HCQ, 1a anion thudng ¢ ham kigng 16n nhat, khi nude c6 pH
cao ion OH cling ton tai mét higng dang ké, vi vay thanh phan
chinh tao nén d6 kiém bao gom: CO,*, HCO, va OH; cac ion
borat ciing nhu cic thanh phan khac thudng cé6 ham ludng rat
nho, cé thé bo qua.

Nude bién: Téng dé kiém = D kiém cacbonat + D kidm
borat.

Nude lue dia: Téng dé kiém = D6 kiém cacbonat + Do
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kiém hydroxit.

$ khoang pH thudng gap cha nudc luc dia (pH 5 ~ 8.5)
ham lugng OH" ¢6 thé coi nhu khéng dang ké, vi vay:

Tong d6 kim nudc lue dia = {CO,*] + [HCO,]

Téng d¢ kiém thudng duge biéu thi bing s6 mili dudng
lugng/lit (mEq/L) va tinh chuyén ra mgCaCO./L.

* Y nghia ciia viéc xdc dinh ham luong cdc ion CO*
, HCQy, OH trong nude

b6 kiém la mét théng s6 chat lugng nude cho phép danh
gi4d kha ning dém clia nude dé1 véi axit. D6 kiém riéng nhu d6
kiém cachonat ciing véi tong dé ciing cho phép so bt danh gia do
cing tam thoi, d9 ciing vinh clu clla nuée- cae théng sb cin
thiét dé danh gia dé cing cing nhu xac dinh kha ning va
phuong phap thich hop dé lam giam dé ciing cla nudc...

D&i1 v6i nude thai va cae vige nudic tu nhién ti€p nhan nudc
thai, khi ¢6 pH rét cao, viée xac dinh cac dé kiém riéng nhu dé
kiém hydroxit, ham lugng CO,* sé cho phép tinh duge lugng axit
t6i thiéu cAn thém vao dé xit ly nuée d6 thanh nude du tiéu
chufin thai ra méi truong (pH < 9).

Viée xac dinh riéng ham lugng cac ion CO*, HCO,, OH
cho phép tinh dude d6 kiém cacbonat (Z[CO,Z]+[HCO,]), db
kiém hydroxit ((OH]) cia miu nude. Cac ion nay ciing 1a céc
anion cAn dugc xac dinh dé tinh can bang dién tich caa nude,
nhim kiém tra dé tin cay cia két qua phan tich nuée va xéc
dinh thanh phan hoa hoc, kiéu hoa hoe cia nude tu nhién va
nude thai.

Ham lugng cac ion CO*, HCO,, OH trong nudc thudng
duge biéu thi bing mEqg/L va mg/L.
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o Nguyén Iy cua phuong phdap xac dinh ham luong
CO2, HCO,, OH va téng dé kiém citia nuée luc dia bang

chuan d6 phan doan vdi phenophtalein va methyl da cam

Ham luong riéng biét cua cac ion CQO,*, HCO., OH va
téng d6 kiém cia nude duge xdce dinh béng phuong phap chuan
d6 v6i dung dich axit tiéu chudn.

Tuong quan dinh lugng giiia cac hdp phan cha hé
cacbonat trong nuée (tinh toan cdn ¢l trén hing s8 phan li nac 1
va néc 2 cua axit cacbonic) cho thay: khi miu nude c6 pH ¢
khoang trung tinh va kiém yé&u, hé cachonat trong nude tén tai
chil yéu 6 dang HCO,', ion CO,* coi nhu khong ton tai (pH nuée
< 8,3), ndu mau nudc c6 pH > 8,3 mau nude dé ¢6 ton CO.*, khi
mau nude c6 pH rit cao (pH >12) hé cacbonat trong nudc toén tai
chi yéu ¢ dang CO,%, va ion OH ciing tén tai mét lugng dang
ké. Viéc xae dinh ham ludng céc ion CO,#, HCO,, va OH trong
nude dugde tién hanh trong ciing mét luong mau bing phuong
phap chuin d6 phan doan vdi dung dich HCl tiéu chuéan, st
dung hai chi thi phenophtalein va methyl da cam.

Tién hanh chuan dé méu bang dung dich HCI tiéu chudn,
trudc tién HC! phan ting vé1 OH va CO,* :

HCl + OH" — H.,0 + CI (1)
HC! + CO,> — HCO, + CI (2}

Diém tuong duong ctia phan tng (1) va (2} goi 1a diém
tuong duong I ¢6 pH = 8,3 vi vay chi thi thusng duge dang dé
xac dinh diém tuong dudng nay la phenophtalein (tham khao
bai 1). Chuan dén mit mau héng caa phenophtalein- dat dén
diém tuong duong I, 14 da chudn hét OH va mét nta CO.
(CO." mdi duge chuyén thanh ion HCO., van con kha nang
phan tng véi HCD. Thé tich dung dich HCI tiéu tén 12 P (mb).



Sau diém tuong duong I, lugng HCO, trong dung dich
mau géom eé HCO, vén ¢6 cla mau nude va HCO, m& sinh te
CO,* ¢ phan Gng (2).

Tiép tuc chuan do bang dung dich HCI tiéu chudn, ion
HCO, tham gia phan Gng chuan dé:  HCL + HCO, — co, 1
+HO + CF ()

Piém tudng dusng cla phan tng (3) goi 1a diém tuong
duong II, c6 pH =~ 4, vi vay chi thi thusng duge dung dé xac dinh
diém tucng duong nay la methyl da cam (tham khao bai 1). Sau
khi d& chuin d$ dén m4t mau héng cia phenophtalein, t1ép tuc
thém chi thi methyl da cam vao dung dich mau, dung dich thé
hién mau vang. Ti€p tue chuin dé bing HCI cho dén khi mau
dung dich chuyén tu vang sang da cam- dat dén diém tudng
dugng 11, 1a HCO, di phan tng hoan toan véi HCL Téng thé
tich tiéu tén cua dung dich HCI cho dén chuyén mau methyl da
cam la M (ml). Tinh ham ludng cae ion nhu sau:

Chuén d6 miu nude bing dung dich HCI tiéu chuin cho
dén mit mau héng cia phenophtalein (thé tich tiéu tén 1a P ml)
la dd chuin hét OH va mét nia CO,*, theo tuong quan dudng
lugng ctia cac chiit tham gia phan {ing chuin do ta co
P. (:H('! = Vnu{u' . (0‘5 [(:()%21 + [OH]) (1}
Ciiey - néng do mol/L. cua dung dich chusin HC), (HCI 1a
axit don, mol bang duong lugng, vi viy ¢6 thé dung néng dd mol

thay cho néng dé duong lugng)

Ve - thé tich mau nuée da 14y dé chuin d6 (lil). Vo O

biéu the nay tinh theo lit vi ham luogng cac ion CO.2, OH va
HCO, can biéu thi theo mili duong lugng/lit (mEg/L).
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Ta (. 0.5[CO5 +[OH] = P Cua

Tk

313 b
- ICO,—’; — il (M - Z[OH] {2)

Tiép tue chuan d8 dén chuyén miu methyl da cam, tong
thé tich dung dich HC tiéu 160 1a M {ml), ta ¢o:

M. Cy = Vo - (1CO2Y + [OH] + [HCO,])

= [HCO,| = M—\;(-‘i'—“--“— - [CO] - {OH] (3

Tl

Thay (2) vao () :

PRI

Phép chuan @ nay gdm c6 5 trugng hgp, tinh ham luong
cic lon trong ting truong hgp nhu sau:

*P=0,M=0-> P=0ticla kin thém phenophtalein vao
méu khéng thay xuil hién mau héng, mau nude ¢é pH < 8,2 cac
ion CO4* va OH" coi nhu khong t6n tai. M = 0 ic la khi tiép tuc
thém methyl da cam, mau nude khoug xuat hién mau vang ma
xufit hién mau da cam hodc mau do, miu nude cé pH < 4,4 ha
cacbonat trong nudc tén tai ¢ dang khi CO, hoa tan va H.CO,
khong phén i, 1on HCO, ciing khéng ton tai, miu nude ¢6 tong
6 kiém bang 0. Mau nuée ¢é pH < 4,1.

*P=0vaM >0 - tuong ug nhu trén, khoéng xuat hién
mau hong cia phenophtalein va khi thém methyl da cam xuat
hién mau vang la mau nude ¢o pH tix 4.4 dén < 8,2 cac ion CO*

v OH" cot nhu khéng ton tai. hé cachonat trong nuée tén tai o

73



dang H,CO, va HCO, . Tir biéu thiic {(3) ta cé:

M. Cyer

[HCO,] (mEg/L) = = (5)

* P < M/2 5 P> 0 tie la khi thém phenophtalein, mau
nude xuit hién mau héng (pH 2z 8,2)- mau nude dé c6 ion CO,%,
tuy vay P < M/2 1a truong hgp néng dé ion OH r&t nho, co thé
bo qua, vi vay tit bidu thic (2) va (4) ta cé:

[CO.*} (mEg/L) = % ©
[HCO,] (mEq/Ly = 128 Cyer -

v

nuoc

* P = M/2 — biéu thic (1) cho thay: [HCO,) = |OH, tuy
vay, trudng hop nay ham lugng cha chiing déu rat nho, c6 thé b
qua, hé cachonat trong nude tén tai cht yéu 6 dang CO.%, ham
lugng ctia né dude tinh theo biéu thic (6).

* P > M/2 - mAu nude cé pH rat cao, c6 thé coi nhu hé
cachonat trong nudc tén tai toan b 6 dang CO.* va ion OH
cling c6 mot ludng dang ké, ham ludng ena chang tinh nhu sau:

Tit biéu thic (4) ta cé:

[OH) (mEq/L) = v 8

T bidu thice (3):
M -Cua (CO.>) -[OH = 0 (9)

Lo

Thay (8) vao (9} ta cd:
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(00,%] mEq/L) = M-Cua 2P M) Cyq

UMY s

UM - P) . Cyen
v

nuoe

= [CO,*) (mEy/l) = (10)

Cé thé tom tit cac trudng hop eia phép chuin db trong
bang sau:

E Cac truong Thé tich dung dich HCI tiéu tén cho céc ion ]
hop OH Co* "HCO,
P=0,M=0 0 0 O
P=0M>0 0 0 M
P < M/2 0 2P M.-2P i
P = M/2 0 2P ' 0
P>M2 | 2P-M 2(M — P) 0

Ngoai 5 trudng hop chinh néu trén, c¢é thé gap P = M
(thude trusng hgp P > M/2) tie 1a sau khi chuin 46 dén mat
mau hong phenophtalein, thém chi thi methyl da cam miu thé
hién mau vang pha da cam va chi cin thém vai giot dung dich
HCI 12 mau chuyén sang mau da cam, day 1a trudng hgp mau
nude chia rit it cacbonat, thanh phan chinh cta 46 kiém la ion
OH', mau nudc cé pH rat cao.

Trong cac biéu thic trén, V . phai tinh theo lit, tuy vay
thé tich mau nude lay dé chuin d6 thudng duge tinh 1a mililit, vi
vay thay vi déi thé tich nay ra lit, ta nhan cac biéu thic trén vai
1000

Vi du: khi két qua chuan dé la P> M/2



2AM-P)y. Cyq . 1000
vV

Tilkoe

CO." (mEg/l) =

Voe - thé tich mau nude da lay dé chuan dé (ml}
Néu két qua chuan dé 1a P < M/2 theo bang trén ta co:
y 2P . Cpyey . 1
CO~ (mEg/L)y = —[—M%

JISIEE S

2P . C,,, . 1000

CO,* (mg/L) = CO " (mEq/ 1) Eqeo: = = 30

itk

Sinh vién tu tinh duong lugng cic ion va lap cong thic
tinh ham lugng cua ching trong mau nude, biéu thi ra mEq/L
va mg/L.

Tong d6 kiém cua nude luc dia bang téng ham lugng 3 jon
trén, dng véi téng thé tich dung dich HCI tiéu ton cho dén
chuyén mau methyl da cam (chuin dd hét ca ba ion):

M. Cyp - 1000
A

Ey L

Téng d6 kiém (mEg/l.) =

M - Téng thé tich tiéu t&n cia dung dich chuin HCI cho
dén chuyén mau methyl da cam (ml).

Cier - Nong dd ctia dung dich chudn HCI (mol/L)

Ve - Thé tich mau nude da 18y dé chuan dd (ml).

Tong dd kiém (mgCaCO/L) = Téng dé kiém (mBEq/L) .
Eqe.cos

Thi nghiém nay cho thay rang dé kiém P lién quan dén
ham lugng OH va CO* trong mau nude. Da s6 cae truong hop-
khi mau nuée ¢6 pH khong qua cao (pH < 9), ¢6 thé b qua ion
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OH thi ham lugng CO.* chinh bing 46 kiém P x 2 do kiém M
lién quan dén ¢4 ba ion chinh tao nén dé kiém, chinh bing tong

dé kiém eda miu nude.

Yéu cau: Sinh vién hidu duge nguyén ly cua phuong phap
chuin dé phan doan xdc dinh ham lugng cac ion OH, CO,,
HCO,; va tong dé kiém cia nude. Hiéu duge edch tinh ham
lugng cac ion trong titng trudng hgp cta phép chuan ds,

b) Thuc hanh

» Chudn bi hod chdt

1. Pung dich phenophtalein 0,1 % trong cén etylic 70"

b

Dung dich methyl da cam 0,1% trong nudc cat.
3. Dung dich chuan d6 HCl

Néu c6 éng chuan HC! N/10, tién hanh pha leang 10 14n
hodc 5 14n dé duge dung dich HC1 0,0100M hodc 0,0200M.

Néu khéng c6 éng chuan HCI thi chuin bi dung dich
chuan d¢ HCI it HC! dac: pha lodng 6 lan HCI dac dé duge HCI

= 2M. Sau d6, tiép tuc pha lodng dé duge néng do can thiét (=
0.07 hoac ¢,02M).

4. Dung dich tiéu chuan goe Na,B,0; 0,0100N (0,0050M):
pha loang 10 lan dung dich Na,B,0. 0.1000N (0,0500M) - xem
bai thuc hanh 1.

* Xdc dinh chinh xdc néng dé cia dung dich chudn
HCl

[hing pipet mét vach 1ay chinh xac 10 hoac 25ml dung
cich Na,B,0; 0.0L00N vao binh tam giac 250ml. Thém vio dé 9
glot methyl da cam 0,1%, dung dich ¢6 mau vang. Rot dung dich



axit ¢in xéc dinh vao buret va dat dung dich ¢ dang diém 0 ctia
buret. Tién hanh nho giot axit vao binh tam giac, vita nho giot
vira lie ky cho dé&n khi mau dung dich chuyén tir vang sang da
cam. Doc thé tich HCI d4 tidu ton (Vi)

C - NNH-;J,H](]; . VNngB,;UT _ 2CN;1-_)_H_;(]7 ' VanH.l(]?
HCl Y - v
1l Hi't

Biéu thi néng ¢4 dung dich chuian HCl chinh x4c dén s6
thii tu sau don vi.

o Chudn dé mau va tinh két qud

Rét dung dich chuan HCI vao buret, dat dung dich ¢ dang
diém 0 ctia buret.

Dung pipet mét vach 14y chinh xac 50ml mau nude vao
binh tam giac 250ml. Thém 2 ~ 3 giot ch1 thi phenophtalein
0,1%, néu dung dich eé mau hong, bat dau tién hanh nhé giot
H(, vira nhé giot vita lic k¥, cho dén khi dung dich mat mau
héng. Doc thé tich HCI tiéu tén (P ml). Tiép tuc thém viao dung
dich mau 3 giot chi thi methyl da cam 0,1%, lac déu, dung dich
¢6 mau vang. Tiép tuc chuin dd biang HCI cho dén khi mau
dung dich chuyén tit ving sang da cam. Doc tdng thé tich dung
dich HC1 da tidu tén (M ml).

Lam lap ba lan dé lay két qua trung binh.

Tinh ham lugng cac ion CO,>, HCO,, OH  biéu thi ra
m g/l va mg/ll.

Tinh téng d6 kiém cua nude biéu thi mBg/l. va

mgaC0./L,
(Chu v:

- Néu da xac dinh dudge chinh xac pH eva mau nude thi co

-1
e



thé st dung pH mau nudc &6 tinh ham lugng cdc ton nhu sau:

+ Khi pH < 9.5 ¢6 thé bo qua ion OH', tinh ham lugng cac
1on HCO,, CO,* theo cac biu thiic (5), (6), (7).

+ KhipH 9,5 ~ < 12,3 tinh ham lugng 3 ion nhu sau: OH
tinh t pH, CO,* va HCO, tinh theo biéu thic (2) va (4).

+ Khi pH > 12,3 ¢6 thé bé qua ion HCO, tinh ham lugng
cdc ion OH va CO,” theo cac biéu thic (8) va (10)

- Trudng hgp P =0, M = 0 - miu nude cé tong d6 kiém
bing 0 14 miu nude axit. Thay vi xae dinh dé ki€m, phai tién
hanh xéac dinh d6 axit cea mau dé bang phuong phap chuian dé
véi dung dich kiém tiéu chuén.

2.1.2.2. Phuong phap chudn d6 oxy hoa-khir
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BAI 3. Xac dinh téng ham higng st trong mau dia chat
bing phuong phap chuan dd dicromat

a) Nguyén Iy cua phuong phdap

Pé tién hanh phan tich toan phin miu da (hodc mau dat),
ngudi ta thudng phan huy mau bang cach niu chay mau vai
kiém manh (NaOH hoac KOH) ¢ 650 ~700 °C dé chuyén cac
khoang vt tac da thude 16p silicat thanh cac silicat kiém dé tan
(K,810., Na,Si0,). Sau 6, chat nau chay duge hod tan bang
nude cit va axit clohydric. Qua qua trinh phan huy nhu trén,
mau da (dat) duge chuyén hoan toan thanh dung dich. Trong
dung dich dé, silic clla mau ton tai dang keo axit silixic: K,S10,
+ 2HC1 + nH, O — H.810,. nH, 0 + 2KCI, ¢on cac kit loai khac ¢
dang cae mudi clorua hod tan. Tiép theo, ngudi ta tién hanh
chuyén keo axit silixic thanh két tta va loc két tiia dé dé tach
silic khoi cae thanh phin khae ciia mau, déng thoi xace dinh ham
lugng Si0), bang phudng phap khai lugng. Nhu vay, trong nuée
loc thu duge khi loc kétl tua axit silixic, toan bd cac nguyén td
kim loai cia mau ton tal ¢ dang cac mudi hoa tan. Nude loc nay
duge dinh mic thanh mot thé tich nhat dinh, sau dé ¢é thé lay
ra ting phAn dé tién hanh xdc dinh ham ligng 2. Fel'+ Fe!!l ;
£ ALO.+ TiO,; xae dinh riéng TiQ, va xac dinh Ca0, MgO cuaa
mau.

Tt két qua xac dinh 2 Fe!' + Fe!'' (bidu thi ra % Fe,0,) va
két qua thi nghiém xac dinh riéng ham lugng Fell vé1 qui dé) ra
% Fe, Oy, 56 tinh duge ham lugng Fe O, ciia mau.

Bai thye hanh nay gidi thidu phuong phap chuin da
kalidicromat xae dinh téng ham lugng sat cua mau L dung dich

nude loc thu dude sau khi tach silic. Nguvén ¥ cua phuong phayp
nlr saw
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Sau khi phan huy miu va tach axit silixic nhu trén, Fell
va Fe'' trong mau da (d4at) duge hoa tan va tén tai trong dung
dich nude loc dudi dang FeCl, va FeCl, (ch yéu la dang Fe(l,
do phan lén dang Fe' cGa mAu da bi oxy trong khdng khi oxy
hoa thanh Fe'! trong qua trinh ndu chdy mau véi kiém dé
chuyén miu thanh dung dich).

Viée xac dinh téng luong Fe?* va Fe** trong dung dich nay
dugc tién hanh theo ba bude sau:

- Dung SnCl, khit Fe™ thanh Fe?* :

SnCl, + 2FeCl, — 8nCl, + 2Fe(],

Lugng SnCl, thém vao dung dich miu phai du dé dam bao
khd hoan toan Fe® thanh Fe?'.

- Lam mat luong SnCl, du bing HgCl, :

SnCl, + 2HgCl, — SnCl, + Hg,CL{

(HgCl, oxy hoa duge Sn* nhung khéng oxy hoa dugce Fe?*
mdait duge tao thanh)

Muéi Hg,Cl, la muéi rdt it tan, 1a két tda tinh thé maiu
trang khong bi K,Cr,0; oxy hoa, do dé khong anh hudng dén két
qua chuan d6 Fe** bang K,Cr,0,

- Dung dung dich K,Cr,0; tiéu chuin dé chuin dé FeCl,
trong dung dich méu, phn tng chudn dé:

K.Cr,0; + 6FeCl, + 14HCl — 6FeCl, + 2KCl +
20rCl, + TH,0.

Diém tuong ducng duge xdc dinh bang chi thi
diphenylaminosunfonat natri 0,1%. Co ché chi thi diém tuong
dudng nhu sau: chi thi nay ¢6 the oxy hoa- khi tiéu chuin 1a
D,84v, 1dn hon thé oxy hoa- khi tiéu chudn cia Fe*/Fe? (0,77%)
do dé, K,Cr,0; duge thém vao dung dich miu trude tién sé oxy
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hoa Fe**, khi Fe?* bi oxy hoa viiu hét thi K,Cr,0, sé biat dau oxy
hoa chi thi lam cho dung dich xuét hién mau tim hea ca (chi thi
diphenylaminosunfonal natri dang khu khéng c6 mau, dang oxy
hoa ¢6 mau tim).

Trong bai thue hanh nay, dung dich chuidn K,Cr,Q; duge
biéu thi theo néng dd duong ludng. Sinh vién ty lap cong thie
tinh ham lugng téng sat (%Fe,0,) theo ndng 4o duong lugng cua
dung dich chuan. Tham khao phén 2.1.1.4 va muc luc.

Hiy tinh chuyén nong ¢ duong lugng cta dung dich
chuin K,Cr,0; ra néng dé mol va lap céng thite tinh ham lugng
tong sit (% Fe,0,) theo néng 46 mol. Tham khao phdn 2.1.1.4 va
muc iuc.

Mgoceor = 294,192 Eqxocizor = ?
Mooy = 159,69 Edres0s

Diéu kién dé thuc hién phan dng khit sit va phan tng
chuan d8 nhu sau:

+ Viée khit Fe™ biang SnCl, phai tién hanh trong méi
trudng axit HCl 0,6N ~ 1IN néng: Ti€n hanh thém ting giot
SnCl, cho dén khi mit mau vang cta FeCl,. Tiép tuc thém du 5
~ 6 giot SnCl, 5% nia, khong nén thém du qua nhiéu SnCl..
Néu da thém du qua nhiéu SnCl,, mét phan lugng HgCl, da
duge thém vao ¢é lam mat SnCl, du, sé ¢é thé bi khii dén thuy
ngan don chit:

SnCl, + HgCl, — Hgd mauden + SnCl,

Truong hgp nay Hg kim loal mdi sinh sé€ bi K,Cr,0O- oxy
hoa lam ting két qua xac dinh sat.

Khi them HgCl,, tua Hg,Cl, sinh ra phai trang, néu thiy
nhudm mau den cua Hg don chat, tic 1a da thém du qua nhiéu
SnCl,. Can lay lugng mau khac, lam lai thi nghiém.
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+ Trude khi chuin &6 phai thém dung du,h hén hgp axit
H.80, va H,PO, vdi cac muc dich sau:

- Thém H,S0, dé dam bao do axit thich hap cho phan tng
chudn dd

- Thém H,PO, dé tao vdi Fe* sinh ra trong qua trinh
chudn dé ion phitc [Fe(PO,),]* khéng mau. Sy hinh thanh ion
phiic khéng mau nay lam cho khéng hinh thanh FeCl, mau
vang, tue la giip cho viée nhan biét sy d61 mau dung dich &
diém tuong duong dude d& dang hon.

Su hinh thanh ion phiic nay cén Iam giam ndng dé ion
Fe’ ty do trong dung dich, tdc lam giam thé oxy hoa- khi ctia
hé Fe*'/Fe*, tao diéu kién cho Fe?* dugc oxy hod hoan toan rdi
méi dén chi thi mau bi oxy hoa, thé hién su d6i mau dung dich
khéng sém hon diém tudng dudng cia qua trinh chuin d4, phép
chuin dé khéng mic sai s6 4m.

Yéu cau: Sinh vién hiéu rdé nguyén ly va ecéc budc thi
nghiém dé chudn d¢ kalidicromat xac dinh téng sit cia mau dia
chat, hiéu dugc ¢c ché chi thi diém tuong duong ciia chi thi oxy
hod- khit dung trong phép chuin dé. Sinh vién tu lap duge cong
thic tinh ham liugng tong sat (%Fe,0,) cua mau theo néng db
duong ludng va theo ndng d6 mol.

b) Thic hanh
o Chuén bi hod chét

1. Dung dich tiéu chuin gée K,Cr,0, 0,1000N:

Say K,Cr,0; tinh khiét phan tich d 140 ~150 °C trong
khoang 1h. Lam ngudi trong binh hit &m. Cédn chinh xac mét
lugng K,Cr.,O; sao cho khi pha vao binh dinh mic 500m! dung
dich c6 nong dé 0,1000N
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Ggucor = 7 (tham khao phan 2.1.1.7. muc b)
Miomor = 294,19 Bayuenso = 2

Buang lugng cua K,Cr,0; tinh theo phéan tng chuin do.
2. Dung dich chuan d6 K,Cr,0. 0,0050N

Pha 1 lit tit dung dich K,Cr,0; 0,1000N. Ding binh dinh
miic va pipet mdt vach

3. Dung dich SnCl, 5%

Can 5 g SnCl,.2H,0 hoa tan trong 50ml dung dich HCI
1:1 (day nap kinh, dun dé&n sbi hoic gan séi dé thu duge dung
dich trong), dé ngudi, thém nude cit dén 100ml. Dung trong lo
thuy tinh mau nau, ntit nham tét.

4. Dung dich hén hgp axit:

H,PO, + H,80, + H,0 = 150 + 150 + 700 (ml)

5. Dung dich chi thi mau diphenylaminosunfonat natri
0,1%

Can 0,1 gam chi thi trén hod tan vao 100ml nudc cat
néng.

6. Dung dich HgCl, bdo hoa: ~ 6g HgCl, /100m] nudc cit

¢ Phén tich mdu va tinh két qud

Dung pipet mét vach 14y chinh xac 20 ~ 25ml dung dich
mau vao binh tam giac dung tich 250ml. Pun trén bép véu cho
dén bat dau s6i. Lay ra, thém timg giot SnCl, 5% vita thém vira
lac ky binh dé SnCl, khit Fe®* cho dén khi dung dich mau mét
mau vang cua FeCl,. Thém du 5 ~ 6 giot Sn('l, 5% niia, lic déu,
dé ngugi dén vhiét 6 phong. Thém tiép 6~7ml HgCl, bao hoa
(thém nhanh, khéng thém ting gigt) 1ac déu, dé yén 5 ~10 phut
dé HgCl, oxy hoa Sn?' du. Quan sat taa He,Cl,. Néu d6 axit cua
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mau thich hgp (~ 0,5N HCI) tha Hg,Cl, sé ¢6 dang may.

Rot dung dich chuan K,Cr,0. 0,0050N vio buret. Bat
dung dich ¢ dung diém 0 cia buret. Tiép tuc thém 15ml hén hap
axit HiPO, + H.80, va 3~ 4 giot chi thi diphenylaminosunfonat
natri 0,1% vao dung dich mau. Tién hanh chuin dé bang dung
dich K,Cr,0. 0.0050N cho dén khi dung dich mau xuat hién
mau tim hoa ca bén trong 30 gidy. Poc két qua chuin 46 trén
buret.

Lam lap 3 1dn dé 13y két qué trung binh
%Fe (téng) = ¢
%Fe,0, (tong) = ?
Tinh téng ham lugng sit ctia mau bidu thi ra %Fe va
% Fe,0,.

Lugng can mau 1a 0,5000g. Nuée loc thu dude sau khi téch
axit silixic da duge dinh mic thanh 250ml.

Cha y: Thi nghiém nay si dung hoa chat déc 1a Hg(l,.
Sinh vién cin tuyét d6i tuan theo su hudéng dan cha can bo
phong thi nghiém. Rda tay cdn than trude khi ra vé.



BAI 4. Xac dinh ham lugng oxy hoa tan trong nudc bang
phuong phap chuin db iot - thiosunfat

a) Nguyén ly cua phuong phap

e ¥ nghia cua viéc xdc dinh ham luong oxy hoa tan
(DO) trong nuoc

Su hoa tan oxy khi quyén vio nude tuin theo dinh luat
Henry vé sut hoa tan cua chat khi vao chat long: ¢ mdt nhiét dé
xac dinh, néng 46 bio hoa ciia oxy trong nude ty 1é thuan véi ap
suét riéng phan clia né trong pha khi: Co piones = K - P,

k: hé s hap thyu khi - ¢ nhiét d6 nhat dinh, k 14 hing s&
d61 vé61 méi chit khi va chat 1dong. Trong qua trinh ngung tu hoi
nude, hinh thanh may va mua, oxy khi quyén (cé ap suat riéng
phan 1a ~0,21 atmotphe) luén hoa tan bao hoa trong nude mua.

Mat khac, ham lugng oxy trong nudc con chiu anh hudng
cua nhiéu qua trinh hoa hge va sinh hoc nhu: sit oxy hoa céc
chat khit vo co (Fe®* = Fe''; NH,* = NO,, NO,; 8* = S0*.),
su phan huy chét hitu co trong nude nhd vi khudn hidu khi- tiéu
thu lam nude nghéo oxy; su quang hop cia tio- giai phéng lam
nude glau oxy...

Dét vdi nude mit (noi khéng giau tdo), ham ludng oxy hoa
tan 14 mét thong sd déc trung cho hién trang nhidm ban chat
hitu ¢g ela nude: nude cang nghéo oxy hoa tan 1a nudc cang &
nhiém chit hitu cd, do tée d6 tiéu thu oxy béi vi khuin phan huy
ch&t hitu ¢¢ 16n hon tdc dé hoa tan bd xung oxy ti khi quyén vao
nude {chi dién ra qua bé mit cia viue nude). Viée xac dinh ham
higng oxy hoa tan, ciing véi cic théng s6 khac nhu COD, BOD,
su 1iéu thu KMnO,... cho phép ddanh gid mie dé6 6 nhiém chat
hitu €0 cua edc vue nude mat.

Ham lugng oxy hoa tan trong nude duge bidu thi nhu sau:
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Ham ludng tuyét dé1: s& mg oxy hoa tan trong 1 lit nuée
(mg/L).

Ham lugng tudng d6i: trén co sé coi ham lugng oxy hoa
tan cye day (ham lugng bao hoa) trong nude 6 mét nhiét dé nhat
dinh 14 myc bdo hoa 100% tai nhiét d6 dé, dd bio hoa oxy cla
mau nudc duge tinh nhu sau:

DO,,, .100.760

D6 bao hoa oxy (%) =
DO, .P

DO,, .- Ham lugng oxy hoa tan cia mau nude nghién citu
(mg/L)

DO,, Ham lugng oxy bdo hoa trong nuée tinh khidt
{mg/L.)- tai nhiét d6 14y mau (tra bang ndng dé can béing cia oxy
tai 4p suat khi quyén p = 760mmHg)

P - Ap sudt khi quyén tai vi tri va théi diém 14y indu
(mmHg)

* Nguyén ly cua phuong phdp chuin dé iot -
thiosunfat natri xdc dinh ham luong oxy hoa tan trong
nudce (phuong phap Winkler)

Trong méi trudng axit, ion Mn** tén tai bén viing, nhung
trong moi truong kiém Mn?®* bi thuy phan va dé dang bi oxy hoa
tan trong nudec oxy hoa thanh Mn™, Mn"™. két tia dang
Mn(OH), va MnO{OH), mau nau:

MnCl, + 2KOH — Mn(OH),{ ., + 2KCI

2Mn(OH), + 1/20, + H,0 — 2Mn(OH),}

Mn(OH), + 120, — MnO(OH).
Téng hop cac phan tng trén:

3MnCl, + BKOH + O, + H,0 — 2Mn(OH)., . +
MnOOH) .., + 6KCl (1)

nau

niiu
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Trong méi trudng kiém, oxy don chat hoa tan trong nudc
oxy hod Mn*" va chinh né bi chuyén thanh hgp chit véi Mn!",
Mn"(két tia Mn(OH);) va MnO(OH),). Vi vdy, phan ng (1)
duge goi la phan tng 6 dinh oxy hoa tan. D& thue hién hoin
todn phan dng nay, ngudi ta thém vao miu nude mét lugng du
dung dich mudi Mn* (MnCl, hodc MnSO0,) va dung dich hén hgp
KOH + KI.

Tiép theo, dung axit manh dé axit hoa miu nude, lap tuc
cac hydroxit mangan bi hoa tan giai phéng Mn*, Mn" ra dung
dich, lie nay do dung dich ¢6 sin chat khit 1a I', Mn® va Mn*" bi
khit thanh Mn?" déng thsi oxy hoa I' gidi phong ra ot don chit:

2Mn(OH), + 6HC! + 2KI — 2MnCl, + I, + 6H,0 +

2KC1 (2)
MnO(OH), +4HCl + 2KI — MnCl, + I, + 3H,0 +
2K(Cl (3)

Céac phan dng (1) va (2), (3) cho thay: diu tién, trong méi
trudng kiém, oxy hoa tan trong nudc oxy hoad Mn?* thanh Mn™"
Mn"™ (két tia Mn(OH),, MnO(OH),) sau dé, trong méi trudng
axit, Mn* Mn*" lai oxy hoa I' thanh I, va trd lai thanh Mn2* nhuy
ban dau. Nhu vay, thuc chat 1a oxy hoa tan trong nuéc di oxy
hoa I' thanh [,. 8§ duong lugng iot dude gai phong chinh bing
30 duong lugng oxy hoa tan cé trong mau nude. Chuin d6 xac
dinh duge lugng ot nay 1a xac dinh duge oxy hoa tan trong mau
nude (ddy 1a phép chuan d6 thay thé). Phan wng chuén dé:

2Na-; 1~)O- + I — 2“3‘[ + N‘i,S ()

Diém tuong dudng cua phan dng chuin dé duge xac dinh
bang chi thi hd tinh bot nhu sau:

Tién hanh chuan 46 iot bang dung dich Na,8,0, tidu
chudan cho dén khi iot da bi khil gan hét, dung dich miu chi con
mau vang nhat mdi thém chi thj hé tinh bét, dung dich sé xudt
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hién mau xanh dac trung (mau xanh caa I; hap phu vao keo va
huyén phu tinh bot). Tiép tuc chuén dé cho dén mat mau xanh -
lugng T, dd hap phu vaoe tinh bt bi thiosunfat natri khti not 1a
dat dén diém tudng ducng etla qua trinh chuin dd.

Phuang phap nay do L.W. Winkler d& xuit tir nam 1914,
dén nay da cé nhifu cai tién nhung vin dude goi la "phucng
phap Winkler xéc dinh oxy hoa tan". Day la phuong phap tiéu
chuin dé xac dinh DO.

Sinh vién tu tinh dudng lugng ctia oxy va lap edng thic
tinh ham lugng oxy hoa tan trong nude biéu thi bing mg/l..

DO (mg/L) = ?  (tham khao phan 2.1.1.4.)
Thé tich mau nudc di 14y dé xac dinh DO 14
Vlm(ic - Vlo - th;'\ chitt o dinh oxy

V), . dung tich lo da 14y mau nude dé c¢d dinh oxy hoa tan
{(ml).

Vi chitt e dinh oxy - 50 ml hod chat da thém vao mau dé c6
dinh oxy hoa tan,

Sau khi tinh k&t qua phan tich, tra bing néng dé can
bang clia oxy (trong nude tinh khiét) dé tinh dé bao hoa oxy thuc
t& cua mau nude (%).

Bd bdo hoa oxy (%) = ?

Yéu cau: Sinh vién hiéu duge nguyén 1§ va cac bude thi
nghién dé xac dinh ham lugng oxv hoa tan trong nude bang
phudng phap chuin do iot- thiosunfat, hiéu dugce cd ché chi thi
diém tuong duong caa hd tinh bdt trong phép chuin dé iot.

b) Thuc hanh
» Chudn bi dung cu
Lo uxy va xde dinh dung tich ctia lo: Dé xac dinh oxy hoa
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tan can dung lo ¢6 nidt kin dé thue hién phéan tng 8 dinh oXy
goi 1a lo oxy. C6 thé ding lo thuy tinh ¢6 niit nham tét hoac lo
nhua c6 dung tich 150~300ml. Néu ding lo thuy tinh nat nham
thi phan day cia nit can dude mai vat dé sau khi 18y ddy nude
va thém 1~ 2ml cic dung dich hoa chat dé cé dinh oxy, réi day
nat lai, thi nude trao ra ngoai lo theo chidu vat ctia nit va trong
lo khong c6 bot khi. Dung tich chinh xdc ctia lo 1a phan khéng
g1an trong lo da duge day niit, dude xdc dinh bing cach can nude
cdt nhu sau: trude tién can lo khong va nit, sau dé 160 nude cit
vao lo cho day tran, ding nit day vat day lai, sao cho trong lo
khong ¢6 bot khi, lau khé nuée bén ngoai 1o rdi cin lai. Ly higu
hal lan c¢An chia cho ty tr ong cua nudc edt (¢ nhigt d6 phong thi
nghiém) dé tinh dung tich ctia lo (dung can k§ thuat). CAn danh
s6 thii £y cho ca lo va niit va xéc dinh dung tich cta timng lo, ghi
vao s6 phan tich trude khi di thue dia 14y mau. Néu dung o
nhita duge san xudt dong loat theo mét khuén thi cé thé chi cin
xac dinh dung tich mot s§ lo 161 1dy gia tri trung binh cda
chiing.

o Chudn bi hod chét

1. Dung dich MnCl, hoiic MnSQ, (~bdo hoa): Cén 12,5g
MnCl,. 4H,0 hedc 18g MnS0Q,. 4H,0 hoa tan vao 100ml nude
cdt, néu dung dich duc thi loc.

2. Dung dich hon hgp KOH + KI (Nal} hoac NaOH + KI
(Nal):

+ Can 15g KI hodc 13,6g Nal tring (néu hoa chit o6 mau
vang tie 14 it nhi¢u da bi oxy trong khang khi oxy hoa thanh iot
ddn chat, cin tinh ché lai bang céch ding cdn etylic 99,5% (¢6n
tuyét d61) rua muéi KI hoac Nal cho dén tring, sau dé lam khé
trong binh hut Am). Hoa tan bang 20m! nude cat — dung dich 1.

+ ('an 50g NaOH hoidc 70g KOH hoa tan vao 70ml nudc
¢t = dung dich 2.
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Rot dung dich 1 vao dung dich 2 khudy déu, thém nuse
cit cho dat 100ml. Néu dung dich thu duge bi duc thi dé yén cho
ling r6i gan 14y phan trong (khéng dude loc). Pung dung dich
thu dude trong lo thuy tinh nau, nit nham 161,

3. Dung dich HCI 1:1
4. Dung dich hé tinh bét 0,5%: Can 2g tinh bt tan, hoa

déu trong 30ml nuéc cat ngudl. Dun séi 370ml nudc cat véi rot
¢dc tinh bét vao, khuay ky.

5. Dung dich KI 10%: Can 10g KI trdng hoa tan vao
100ml nude cat. Dyng dung dich trong lo thuy tinh niu, mit
nham tét,

6. Dung dich tiéu chuin géc K,Cr,0, 0,1000N:

Can chinh xac mdat lugng K,Cr,0, (pA) da say kho ¢ 140
~150 °C sao cho khi hoa tan va dinh mic thanh 1lit, thu duge
dung dich 0,1000N

Goemor = 7 (tham khao phian 2.1.1.7. muc b)
M gacror = 294,19¢ Eakacmor = ?
Pudng lugng ena K,Cr,0; tinh theo phan dng sau:

K,Cr,0, + 6KI + 14HCl » 8KCl + 2CrCl, + 31, +
7H,0

7. Dung dich K,Cr,0- 0,0100N: pha loang 10 lan dung
dich K,Cr,0; 0,1000N.

8. Dung dich chuan Na,8,0, = 0,01N

Cdn gan dang (can trén can ky thuat) mot luong Na,S,0,.
5H,0 sao cho khi pha thanh 1lit dudge dung dich Na.,3.,0, =
0.01N
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Tnazezos stzo = 7 (tham khdo phdn 2.1.1.7. niuce b)

Buong lugng cha Na,S,0, 5H,0 tinh theo phan iing
chuan ds.

hl p— ) — i -
EQyseon suvo = 2 Miassuos stio = 248,2g

Hoa tan ludng mudi thiosunfat natri da can va 0,1g
Na,CO, thanh 1 lit dung dich bang nudc cat, khuay ky dé thu
duge dung dich déng nhat.

* Xdc dinh néng dé chinh xdc ctia dung dich chudn
Na,;8,0,:

Rét dung dich chuin Na,S,0, vao buret. bat dung dich ¢
dung diém 0 ¢da buret.

Dung pipet mét vach 14y chinh xac 25ml dung dich
K,Cr,0; 0,0100N vio binh tam giac 250ml. Thém 1.,5ml dung
dich KI 10%, thém 5ml dung dich HC 1/1, lac déu. Lap tic tién
hanh nho giot dung dich Na,8,0, vao binh tam giae cho dén khi
dung dich chi ¢con mau vang nhat. Thém 9~ 3ml dung dich hé
tinh bat 0.5%, dung dich xuat hién mau xanh. Tiép tuc chuin do
cho dén khi dung dich mat mau xauh. Boc thé tich dung dich
Na,S,0, da tiéu tén.

K.Cr,0; + 6KI + 14HCl — 8KCl + 20rCl, + 3L, + 7H,0
2Na,5,0, + [, — 2Nal + Na,8,0,

NKg('rg()f . VK-_{(']'Z(JT

NN}!QS?(}:; - V
Néiz.‘\'zf L

Lam lip lai vai lan thi nghiém nay dé xae dinh chinh xac
nong do cua dung dich chuén Na,8,0,.

* Xac dinh ham luong oxy hoa tan ciia mdéu nude

1) Lay mau nudc vao lo va ¢ dinh oxv hoa tan (lam tai
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hién trugng 14y mau)

Trang lo oxy 2 lan bang miu nude, nghiéng lo, tir ti rét
mau nude vao 1o cho dén ddy tran, sao cho khéng ¢6 hot khi ban
trén thanh lg.

C6 dinh oxy hoa tan: Thém vao lo miu nude 1~ 2ml dung
dich musi Mn" (MnCl, hodc MnSQ ) va 1~ 2ml dung dich KOH
+ KI, thém muéi Mn" trude, hon hgp kiém +KI thém sau. Thém
hai dung dich nay bang pipet: phai cAm sfu pipet vao lo mau
nude, it nhit dén qua nuta chiéu cao cha lg, réi méi vita cho dung
dich hoa chét chay ra khoi pipet vira rit pipet 1én. C4n than day
nit lo miu sao cho khéng co bot khi trong lo. Pao lo 10 14n dé
lam cho hoa chit hoa déu vao miu nudc va oxy hoa tan trong
miu nude duge ¢& dinh hoan toan trong tua cac hvdroxit
mangan. P& yén lo cho tia cia cac hydroxit mangan lang
xuéng. Mau nudc cang gidu oxy hoa tan, két tla cing c6 mau
nau dam va ngudge lai.

Can chu y, m&i hoa chat phai 14y bing pipet riéng, khong
duge 1an pipet cua lo hod chat nay sang lo hoa chat kia. Néu lo
oxy ¢6 dung tich < 200ml thi méi hod chit 14y 1ml, néu dung
tich lo 16n (200 ~ 100m1} méi hoa chat ean 14y 1,5 ~ 2ml.

erftc- = V]:_s h Vh(];i chit
Xé&p 1o mau da ed dinh oxy vao hom, day nidp homn va chén
cAn than dé khoi bat nut lo khi van chuyén miu vé phong thi
nghiém.
2) Chuan 46 mau nude da ¢ dinh oxy

Khi tua cac hydroxit mangan trong lo mau da lang xuéng
va chiém khoang 1/5 dung tich c¢a lo 1a lic ¢6 thé lam tiép thi
nghiém (khdng nén dé qua 24 h): cdn than md nat lo mau sao
cho tia khéng bt van lén. Gan bo bdét dung dich trong ¢ phan
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trén (khéng con oxy hoa tan) cho dén con khodng 60~ 80ml,
thém 15 ~ 20ml HCl 1/1 dé hoa tan cic hydroxit mangan va
dam bao d9 axit can thiét cho phan Gng chuan dé 1a 15 ~20ml
HC1 1/1 trong 100ml dung dich. Néu khi ¢6 dinh oxy da ding
dung dich hén hgp kiém + KI nhiéu hon 1ml (1,5 hoac 2ml) thi
cdn thém 2ml HC! 1/1 nita. Pay nat lo, ldc ky cho cac hydroxit
mangan tan h&t va oxy hoz KI, giai phong lugng iot don chat
tuong dudng voi oxy hoa tan ctia miu nude.

Rét dung dich chuan Na,$,0, vao buret. Dat dung dich &
ding diém 0 cua buret.

M& ndt lo mau, rét dung dich mAu ra binh tam giac, lap
tic chuin d6 miu bing dung dich Na,8,0,. Trong qua trinh
chuin @, thé tich dung dich tiang lén, do dé, et chuin hét 10ml
Na,S,0; thi cidn thém 1~2ml HCI 1/1 dé a1 46 axit cin thiét cho
phan Gng chudn d6. Tién hanh chuin d6 nhu vay cho dén mau
vang nhat, thém 2~ 3ml dung dich hé tinh bét 0,5%, lic déu,
dung dich ¢6 mau xanh dac trung, tiép tuc chuin dé cho dén
mét mau xanh. Ré1 khodng 50ml dung dich miu trd lai lo d& c6
dinh oxy, mau xanh s& lal xudt hién do trong lo van con mét
lugng nho iot. Ti€p tuc nhd tiing giot dung dich Na,S8,0, vao lo
mau va lic k¥ cho dén mat mau xanh bén trong 30 giay.

Doc thé tich dung dich Na,S$,0, da tiéu ton.
Lam lap vai lan thi nghiém dé 1ay két qué trung binh

Tinh ham lhugng oxy hoi tan cia miu nude héu thi bing
mg/L.

Tra bang tim ham lugng oxy khi quyén hoa tan bdo hoa
(néng db can bang) trong nude tinh khiét va tinh dé bao hoa oxy
thue t& cia mau nude (%).

Chu ¥
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+ Sau khi ¢8 dinh oxy, 1o mau can duge day nit that kin
dé€ ngan oxy khi quyén tiép tuc hod tan vao mau va tham gia
phan tng ¢d dinh oxy, giy sai sd duong.

+ Mac du axit khéng tham gia phan Gng chuin d6 nhung
nhdt thiét phai dam bao do axit khi chudn d6 1a 15~20ml HCI
1/1 trong 100m] dung dich dé phan Gng xay ra nhanh, nhd do
mdi c6 thé xac dinh dung diém tuong dudng cha qua trinh
chuan do.

+ O méi trudng trung tinh va kiém, oxy phén tii khéng
oxy hoa duge I thanh iot don chit, tuy vay trong mdi trudng axit
manh, oxy phan ti1 hoa tan trong nude ¢é thé oxy hoa I nhu sau:
0, + 4HI — 2I, + 2H,0 giy sai s6 dudng. Vi vay, khi da
thém axit vao miu dé hoa tan cac hydroxit mangan va gial
phéng iot, can lap tie v6t miu ra binh tam gidc va chuin do
ngay. Sau khi da chuan dé dén mit mau xanh, lai r6t mau via
chuén d6 vao lo da ¢6 dinh oxy va tiép tuc chudn do nét lugng
iot con trong lo mau, khéng nén ding nude cit rit giau oxy dé
trang rua lo mau (da thém axit dé hoa tan cac hydroxit
mangan) vao binh tam gide réi méi chuian dé,

+ Chudn dé cho dén mau vang rit nhat méi thém hé tinh
bdt. Néu thém hé tinh bdt sdm, khi néng dé I, trong dung dich
con 1dn (mau vang dam), 1, s& bi hdp phu chit vao keo va huyén
pbt tinh bét, do d6 khd bi Na,S,0; khil, mau xanh mat di cham
s€ gy ra sai s6 duong.

+ Chi thi ho tinh bét khéng bén, mua hé chi dung dugce
khoang mét tuan. Co6 thé thém 5mg Hgl, vao 500ml dung dich
tinh bét dé ngan vi khuin 1am héng dung dich.

+ Khi tinh dé bao hoa oxy cta mau nude, néu khéng cé s6
liéu vé ap suit khi quyén tai vi tri va thoi diém 14y mau thi ¢é
thé coi P = 760mmHg dé tinh béi vi Ap suit khi quyén trong
tang dé1 luu 1a tuong déi dong déu va ludn x&p xi 760mmHg.
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Nong dé can b3ng cua oxy tai ap suat khi quyén p = 760mmHg
(theo TCVN 5499-1995)

Nhigt | ) ~Néng dé oxy hoa tan (mgiL) ]
do("Ch 00 | 01 [ 02 |03 [ 04 [ 05 [ 06 07 | 08 | 09
0 |14,65]14.61]14,57|14,53|14.49]14.45/14.41]14,37114.33 | 14.23
1 ]14.25/14.21|14,17|14,13[14,09| 14,05} 14,02|13.98] 13.94] 13,90
2 |13,86|13,82/13.79|13,75|13,71]13.68}13,64]13,60| 13,56 13.53
3 |13.49/13.46|13.12|13.38)13,35]13,31]13.28]13,24]13,20]13.17
4_113,13]13.10]13.06/13.03|13.00{12.96(12,93| 12,89 12,86 12.82|
5 112.79]12.76]12.72|12.69|12,66112.52|12.59]12,56]12,53] 12,49
6 112.46/12.43112,40|12.36/12,33112.30[12,.27] 12 24]12.21]12.18
7 112.14]12.11{12.0812,05/12,02111,99]11.96]11,93]11.90]11,87
8 |1184]11,81]11,78/11,75/11,72}11,70[11.67]11,64]11.61]11.58
9 |11,55]11,52]11.,4911.47|11.44|11,41[11,38]11,35/11.33/11.30
10 11.00)10,98{10,95]10,93]10,90]10,87(10,85{10,82]10,80|10.77
11 110,7510,72{10,70 | 10,67]10,65]10.62[10,60(10,57110,55 | 10.52
12 10.50)10,48(10.45!10,43]10,40]10.38[10,36]10,33110,31[ 10,28
13 110,26]10.24/10,22{10,19]10.17]10.15]10,12}10,10[10,08} 10.06]
14 110,03/10,01] 9.99 | 9.97 | 9.95 | 9,92 [ 9,90 | 9.88 | 9,86 | 9,81
15 | 9.82 | 9,79 19,77 | 9.75 | 9.73 | 9,71 | 969 | 9,67 | 9,65 | 9,63
16_| 961|958 | 9,56 | 9,54 | 9,52 | 950 | 9,48 | 9.46 | 9,44 | 9.42
| 17 19.40 | 9,38 | 9.36 | 9,34 | 9,82 | 930 9.29 | 9,27 | 9,25 | 9.23
18 19,21 9,19 91,17/ 9.15 | 9,13 [ 9.12 | 9.10 | 9.08 | 9.06 | 9,04 |
19 19,02 900 | 9,98 | 897 | 885 |8,93 | 8,91 |8,90]888 | 886
20 | 8.84 882|881 (879 !877 875 |874]872]870 | 868
| 21| 867 | 8.65 | 8,63 ] 8,62 - 860 | 858 | 8.56 | 8.55 | 8,53 | 8.52
22 | 850 | 848|846 | 845 843]842[840[838 837835
23 | 833832830 829827895824 ]822 821|819
24 | 818 (8,16 | 8.14 [ 813 | 8.11 | 3.10 | 8.08 | 8,07 | 8.05 | 8.04
| 25 | 5,02 801799798 7,96 | 7.95 | 793 ] 7,92] 7,90 | 7,89
%6 | 7.87 | 7.86 | 7.84 | 7.83 | 781 | 7.80 | 7.78 | 7.77 | 7.75 | 7.74 |
L2 [772]7.71 [ 7.69 [ 768 | 766 765 | 7.64 | 7,62 | 7,61 | 7.59 |
1 28 | 7,58 | 756 | 755 | T84 | 752 TS| 749 | 748 | 747 | 7.45
29 | 744 742|741 | 740 | 738 737735 ] 7.34 | 7.32 | 731

el
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2.1.2.3. Phuong phap chuan dé tao phirc

BAI 5. Xac dinh téng d6 cling va xac dinh ham lugng
Ca*, Mg?* trong nuéc tu nhién biang
phuong phap chuin dé EDTA

a) Nguyén ly cua phuong phdp

» D¢ citng cua nudce

Trong nude lue dia, Ca* va Mg* 1a hai cation thudng co
ham lugng 16n nhit. Vé tinh chait hoa hoc cac cation kiém thé
{Ca™, Mg*, Ba®, Sr®*) ¢6 kha nang hinh thanh cac muéi khé
tan nhu: mudi photphat, florua, cacbonat, oxalat va nhidu muéi
hitu co... Vi vay, tdng ham lugng cdc cation kiém thé hoa tan
trong nude duge goi 1a tdng d6 ciing hoac dé citng téng cong,
théng thuong duge goi ngén gon la d6 ciing cda nude.

D% eiling cua nudc duge phan loai theo cation kiém thé
nhu: d§ cling canxi, 4 ciing magie...; phan loai theo anion: dé
cing cacbonat 14 téng ham ludng céc kim loai kiém thé tén tai &
dang mudi cacbonat va bicacbonat, va dé citng phi cacbonat 1a
tong ham lugng cac kim loai kiém thé tén tai d dang cic mudi
khac trit mudl cacbonat va bicacbonat. Cach phan loai theo d6
bén nhiét cta cic dang mudi ciia kiém thé trong nude (thuc chat
cing la phdn loai theo cic anion) ¢6 ¥ nghia tf)L_rc tién hon:

D¢ citng tam théi la phan @6 cing duge giam khi dun séi
nuée. Ton HCO, 1a jon kém bén nhiét, khi dun $6i n6é d& dang bi
nhiét phan, lam tang ham lugng CO,* trong nude, giy ra sy két
tua cdc mudi cacbonat kiém th, lam giam d6 cing:

9HCO, -—20~1002C | o2 4 cOM o+ HO
Ca™ + CO2? — (CaCOJd
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I\qg2+ + CO:{Z — Mgco;i

Theo dinh nghia trén, dé ciing tam thoi la thong sé phai
duge xac dinh bang thuc nghiém (dun sé61 nude). Tuy nhién, mot
cach gan ding, ¢ thé coi d6 cling cacbonat 14 d6 clng tam thoi
(gol 14 dé cing tam thai theo tinh toan).

D6 cung vinh evu 1 phan dé cling con lai sau khi da
dun s61 nude dé loai trit o cing tam thoi. Tuy nhién, mét cach
gin ding, ciing ¢6 thé coi d§ cling phi cachbonat la dé citng vinh
ctiu (goi 1a dd ciing vinh ctiu theo tinh toan).

Khi nudc ¢6 pH < 9, ¢6 thé coi dé kiém hydroxit bang 0,
tong 46 kiém cua nude bing d6 kiém cacbonat. Trong cic trudng
hop thudng gap nay, tudng quan gidla tong d6 ciing, tong db
kiém va cac loal d6 cling nhu sau:

Khi Téng doé citng < Tong dé kiém: toan bé cac cation
kiém thdé hoa tan trong nudc tdén tal dang mudi cacbonat va
bicacbonat, thufic dé cling cacbonat, vi vidy dé cting phi cacbonat
{(dé cting vinh citu) = 0, va:

D5 ciing tam thoi = Téng 46 ciing

Khi Téng dé citng > Tong dé kiém: ngoai phan ton tai
dang mudi cacbonat va bicacbonat, cc cation kiém thd eon tdn
tai ¢ dang bén vitng va c6 dé hoa tan 16n 13 dang cac mudi
clorua, sunfat va nitrat, tic 13 mau nudc cé 86 cing phi
cacbonat (d6 cing vinh ciw) > 0, nudc ¢6 ca hai loai d6 clng:
cachonat va phi cacbonat. Trucng hgp nay, d6 cing cacbonat
chinh bang d6 kiém vi vay:

D6 ctiing tam thai (theo tinh toan) = D6 kiém

D6 cing vinh ciu (theo tinh todn) = Tong dé cing - Do
kiém

Nude ¢6 46 cing cao nhung dé cung tam thol chiem ty
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phan 16n hon d6 eiing vinh ctiu 1a loai nuéc 6 thé dé dang lam
glam d6 cing bang cach dun soi hoac¢ thém NaOH dé nang pH
nude, lam cho Ca*, Mg”* két tia mudi cachonat:

HCO,; + NaOH — Na' + CO,* + H,0
Ca* + CO.* — CaCO,l
Mg* + CO* — MgCO,l

Nude c6 ham lugng céc cation kiém thd cao duge goi 14
nuée cung. Nude cling bat 1gi cho nhiéu mue dich si dung khac
nhau.

Téng d6 citng ctla nude dude bidu thi bing téng s8 mili
dudng lugng céc cation kiém thd hod tan trong 11it nude

(mEq/L) hoge tinh chuyén ra khéi lugng CaCO; hoace Cal
(mg/L). Sau d4y la thang danh gia d6 cing clia nude:

Téng do cling Danh gia d¢ cing
mEq/L mgCaCO/1, clia nude
0~1,5 0~75 Nude rat mém
> 1,5~ 3,0 > 75~ 150 Nude mém
>3,0~6,0 > 150 ~ 300 Nudc hai eiing (cling nhe)
>6,0~90 > 300 ~ 450 Nude ciing
>90 > 4350 Nude rat ciing

Céc tiéu chudn cho phép vé d6 cling cia nude ubng:

Théng s& TC nude udng cua TCecua BoY t&
chit lugng nude WHO (1984) Viét Nam (2002)
, Bé cing . ‘
' ) { 3 ,
| {mgCaCOy/L) 00 00 é

WHO: Té chite Y t& Thé gidi.
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Trong diéu kién cé thé, nén dung nude ¢é dé eling <300mg
CaCO,/L (nudc mém ~ ciing nhe) dé an udng.

s Nguyén Iy phuong phdp chudn dé complexon xdc
dinh téng dé citng cia nude luc dia

O pH 10, cae cation kidm thd phéan ng véi EDTA tao
nhiing ion phiic bén viing va khéng mau:

Ca® + Y* — [CaY} Ky, = 101057
Mg* + Y* — [MgY]* Ky = 108
Ba* + Y* — [BaY]* Koo = 1077
Sr¥ + Y* — [SrY) Ky, = 105

(6 pH 10 complexon ITT tén tai chu yéu & dang Y?)

Phan Gng nay xay ra nhanh ngay ca d nhiét @6 thudng, vi
vay ¢ pH 10, c6 thé dung dung dich EDTA tiéu chuéin dé truc
t1ép chuin do xac dinh téng ham lugng cac cation kidm thé cda
mau nudc, tlc 1a xac dinh duge téng 46 cliing cia miu nude.

Nhan biét diém tuong duong bing chi thi kim loai:
eriocrom den T viét tat la EBT (Eriocrem Black T) hodc ET00.
Co ché& nhan biét diém tucng dusng nhu sau: Chi thi EBT la
mét axit hitu co e6 dang H,Er (Er: ky hidu géc axit). O pH 7 ~
11, axit nay tén tai trong dung dich dang HEr* ¢6 mau xanh. O
pH 10 chi thi nay tao ion phiic mau doé nho véi Mg

Mg** + HEr* — H* + [MgEr] (mau dé nho)

fon phiic nay kém bén hon ion phiic cia cac kim loai kiém
th§ véi EDTA, vi vay khi tién hanh chuin d6 dung dich miu 6
chita cac cation ki€ém thé bang dung dich EDTA tiéu chuin, d4u
tién EDTA tao phie vin Ca**, Mg*"... tu do trong dung dich, khi
da hét Ca**, Mg®*... td do, EDTA pha huy ion phitc ctia chi thi va
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Mg* ([MgEr| c6 mau d6 nho) dé tao phic ndt vai Mg*, giai
phong ra chi thi tu do lam cho dung dich chuyén tir do sang
xanh :

Y + [MgEr] + H* — [MgY]* + HEr*
Mau dé nho Mau xanh

Diém két thiac chudn db 1a khi mau dung dich chuyén tis
do nho sang xanh.

Chi thi nay dé bj oxy hoa tan trong nudc oxy hoa, vi vay
can thém mét lugng nhé chat khit vio dung dich méiu dé dam
bao méi truong khu. Chat khit thuong dung 13 hydroxylamin
clohydric (NH,OH. HC).

Dé ddm bao pH 10 cho phan ung chudn dé, dung dich dém
pH 10 duge thém vao mau ngay truéde khi chuan do, nhung khi
thém dung dich dém, néu mau c6 ham lugng kim leai kiém thé
va H,CO,, HCO, cao, sé& xay ra phan vng két tia muéi cacbonat
nhi sau:

H,CO, + 20H — C0O.* + 2H,0

HCO; + OH — CO* + H,O

CO~ + Ca* — (CaCO, 4
CO + Mg — MgCO, 4

Lam cho két qua chudn d§ xac dinh tong d6 clng s6 mang
sal s0 4m, Vi vay, trude khi thém dung dich dém (pH 10), cin
phat axit hod miu nude bing HC1 va dun s6i vai phiit dé dudi

cachonat evla méu nudc:

H,CO, HCL , ot + 1O
HCO, + HCl — CO,T +H,0 + CI
€O + 2HCl — €O, + 2C1
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O pH 10, mét s6 kim loai vi ludng trong nude nhu: Mn?,
Cd**, Co?", Ni**, Ph**, Hg”... cang tao phitec véi EDTA nhu cac
cation kiém thd (toc 46 phan tng 6 thé cham hon). Dé che cac
ion nay, c¢6 thé thém mét lugng nhd dung dich mudi sunfua
(Na,S; (NH,),8) d& két tia hoic mudi xianua (KCN; NaCN) dé
tao phic v61 ching. Tuy vay, ham lugng cac kim loail trén trong
nude thudng rat nhé, da s6 trudng hgp cé thé bd qua.

Trong phan dng tao phiic vé61 EDTA, mét cation kim loal
ludn luén két hgp vdi mét phan ti EDTA, nhung theo qui udc
trong nghién citu hoa hoc nudc, dusng ludng cia cac cation kiém
thd bang 1/2 meol cta ching, vi vay duong lugng cia EDTA cang
duge tinh bing 1/2 mol.

Sinh vién tut 1ap cong thic tinh téng d8 cing cia nude
biéu thi mEqg/L va mgCaCO./L.

e Nguyén Iy phuang phdp chuéin dé EDTA xdc dinh
ham luong Ca®* trong nudc tu nhién

O pH = 12, ion Mg thuy phan hinh thanh Mg(OH),
khéng tao icn phitc véi EDTA nita. Cac cation kiém thé khae
van tao cac lon phic bén ving vdi EDTA, vi vay c6 thé tién
hanh chuin d6 bang dung dich EDTA tiéu chudn ¢ pH > 12 dé
xac dinh ham lugng canxi cta mau nude (thue chat Ja tong ham
lugng Ca*, Ba*", Sr*' nhung trong nudc luc dia, ham lugng Ca*
thudng 16n, ham lugng Ba* va Sr* lai rat nho (< Img/l),
thudng khéng lén hon sai s6 cia phép chuin dg, vi vay ¢a Lthé col
két qua chuan 46 EDTA 6 pH nay la ham lugng Ca?* ciia mau
nudéce).

Chi thi kim loal thudng dude dung trong phép chuan d6
nay la murexit hoac fluorexon. o pH = 12, chi thi murexit tu do
¢6 mau tim hoa ¢, ion phiic murexit- canxi ¢ mau héng. Thém
murexit vao mau nude, miu nude ¢é6 mau héng eva ion phtic
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murexit- canxi. Tién hanh chu&n d6 bang dung dich EDTA, diau
tién EDTA tao phie vdi Ca® tu do trong mau nude, khi vita hét
Ca* tu do, EDTA pha huy ion phitc murexit-canxi dé tao phiic
ndt v4i Ca®, giai phéng ra chi thi murexit tu do ¢6 mau tim hoa
ci. Diém két thuc chuén 46 1a khi dung dich mau chuyén t
mau hong sang mau tim hoa ca.

Chi thi fluorexon ¢ pH = 12 c¢6 mau héng, ion phiic
fluorexon-canxi ¢6 mau xanh huynh quang. Co ché chi thi diém
tuong duong tudng tu nhu trén. Diém két thde chuén dé 1a khi
dung dich min chuyén ti mau xanh huynh quang sang mau
hong (mat anh xanh huynh quang).

D& dam bao pH > 12 cho phan dng chuin 46, cAn thém
dung dich kiém manh (KOH hodc NaOH) vao miu ngay trudc
khi chufin d6. Pé tranh canxi két tba dudi dang muéi cacbonat
khong tham gia phan tng chuan do, cing cdn axil hoa miu
nudc va dun sbdi dé leai tri cacbonat ciia mAu nuée trude khi
thém dung dich kiém.

Sinh vién tu lap cong thic tinh ham lugng Ca*' ciia mau
nude biéu thi mEg/L va mg/L.

Ti hai két qua xac dinh téng d6 ciing va xac dinh riéng
ham lugng Ca*, ¢6 thé tinh duge ham lugng Mg?' ciia miu nude.
Sinh vién tu lap eéng thiic tinh ham lugng Mg?* biéu thi mEq/L
va mg/L (tham khao phan 2.1.1.4).

Yéu cau: Sinh vién hiéu duge dng dung cua phan tng tao
phitc gilta complexonlIl véi cac cation kim loai ki thé dé thue
hién phép chuin d6 truc ti€p xac dinh téng 46 eting va xac dinh
riéng ham lugng Ca*' cta nuée lue dia, hiéu dude cd ché chi thi
diém tudng duong cua chi thi kim loai trong chuin do
complexon.
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b) Thuc hanh
¢ Chuén bi hod chdt

1. Dung dich HC] 1:1

2. Dung dich dém pH 10: Can 35g NH,C!l hoa tan vao
500ml nude cat, thém vao d6 285ml dung dich NH, dam dic
(25%), thém nude cat dén 1lit, khuidy déu.

3. Dung dich hydroxylamin clohydric (NH,OH.HCD 5%
4. Dung dich Na,S hoiac KCN 3%

5. Chi thi EBT (ET00) 1% trong KCl khé: cin 0,5g
ericrom den T, cho vao ¢l sd, nhe nhang nghién timg lugng nhd
chi thi v61 KCI1 hodc NaCl da sy khé ¢ 100 ~ 110°C cho dén hét
chi thi va 50g muél, tron déu, cit trong lo thuy tinh nut nham.

6. Dung dich KOH ho#c NaOH 10% - khi diing méi pha.

7. Chi thi murexit hodc fluorexon 1% trong KCl khé:
chuén bj twong ty nhu chi thi ET00.

8. Dung dich EDTA tiéu chuén géc 0,1000N:

Cén chinh x4c mét lugng EDTA tinh khiét phan tich da
sy khd ¢ 80 °C trong 2h, sao cho khi pha vao binh dinh miic
1lit, thu duge dung dich EDTA 0,1000N

Ggpra = 7 (tham khao phan 2.1.1.7. muc b)

Mgpra= 372,24g  Eqepra = ?

9. Dung dich chuin ¢4 EDTA 0,0100N: pha loang 10 lan
dung dich trén. Dung binh dinh mtc va pipet mét vach.

o Xdc dinh téng dé citng ctia nuée

Dung pipet mét vach 13y chinh xic 50ml mau nude vio

binh tam gidc 250ml. Thém 5 ~ 8 gigt HCI 1/1, dun s6i 2~ 3phuat
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dé dubi H,CO, va phan huy HCO,, CO,* trong mau nude.

D& ngudi dén nhidt d6 phong, thém 10ml dung dich dém
pH 10, 5~ 8 giot dung dich hydroxylamin clohydric 5%, 5~8 giot
dung dich Na,S 3%, lac déu. Thém moét lugng nhd chi thi EBT,
dung dich ¢6 mau dé nho.

Rét dung dich chuan EDTA 0,0100N vao buret, dat dung
dich & diing diém 0 cta buret.

Tién hanh chuan d4 miu bing dung dich EDTA tisu
chuin cho d&n khi mau cla dung dich chuyén tit dé nho sang
xanh. Doc thé tich dung dich chuin EDTA da tidu tén.

Lam lap lai vai 1an dé 18y két qua trung binh.

Tinh téng d6 cling cla miu nude biu thi mEg/L va
mgCaCQO,/L.

Chu y: Néu da dung KCN (hoie NaCN) thi ¢in luu y: axit
xianhydric (HCN) rit dé bay hoi va rat doc. Vi vay, nhat thiét
phai thém KCN sau khi di thém dung dich dém pH 10, néu
thém KCN khi mau dang la méi trudng axit, lap tdc HCN sé
hinh thanh va bay hai. Khi thai dung dich va ria dung cu sau
khi lam thi nghiém ciing can cha y diéu nay: khéng thai cang
mét lic dung dich méu c6 chiia xyanua véi cic loai axit. Ria tay
cAn than sau khi lam xong thi nghiém.

e Xdc dinh ham lugng Ca™, Mg® cia mdu nudc

Dung pipet mét vach lay chinh xac 50ml mau nuée vao
binh tam giac 250ml. Thém 5 ~ 8 giot HCI 1/1, dun s61 2~ 3phat
dé qudi cacbonat trong miu nude. LAy ra khdi bép, dé ngudi dén
nhiét 46 phong.

Rot dung dich chuan EDTA vao buret, dat dung dich ¢
dung diém O cua buret.
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Thém vao dung dich mau da ngudi 10~15ml dung dich
KOH hoac NaOH 10% mdi pha, ldc déu. Thém mét luong nho
ch1 thi fluorexon, lac déu, dung dich xuit hién mau xanh huynh
quang. Bét dau tién hanh chuin d6 Ca? trong mau bing dung
dich EDTA tiéu chuin cho d&n khi dung dich mat mau xanh
huynh quang, chuyén sang mau héng. Doc thé tich dung dich
chuin EDTA da tiéu tén.

Lam lip vai lin dé 14y két qua trung binh.

Tinh ham lugng Ca®™ clia miu nuée biéu thi mEq/L va
mg/L.

T hai két qua xac¢ dinh téng dé cing va ham lugng Ca®*
cua mau nude tinh ham lugng Mg®* cta mau nude bidu thi
mEq/L va mg/L.
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BAI 6. Xac dinh ham lugng ALO, tdng sé trong miu
dia chat bing phuong phap chuin dé EDTA

a) Nguvén ly ciea phuong phdip

Tudng ty viée xac dinh ham lugng sat, ham lugng AlLO,
trong mau da (dat), khoang san, ciing dude xac dinh tit dung
dich nude loe thu duge khi loe két tua axit silixie, Trong dung
dich nude loe nay, AlLO, va Ti0), trong mau da duge hoa tan va
ton tai dang mudi clorua (AICL,, TiCl)).

Bai thye hanh nay giéi thi¢u phudng phap chuan do
EDTA dé xac dinh téng ham lugng ALO, + Ti0, (tinh ra %AlLQ,
duge goi 1 ALO, tong s6) tit dung dich nudc loc sau tach silic.

Co 50 cua phuong phap nay 1a: d khodng pH 4 ~ 6, Al* va
Ti** phan dng vdi complexon il tao cac ion phiic bén viing [AlY]
va [TiY}:

A" + H,Y* — [AlY] + 2H'
T + H,Y* — [TiY] + 2H*

Nhung cic phan ung nay xay ra cham va khéng co chi thi
mau thich hgp, vi vay khéng thé tryc tiép chuan dé A, Tq"
bang EDTA duge. Phuong phap chuin do thay thé gidi thicu
dudi day cho phép xac dinh téng ham lugng AlQ, va TiQ, {tinh
ra %Al,0.) v61 dé chinh xac cao, hién dang dude ap dung rong
ral trong cac phong thi nghiém cua nganh dia chat.

Phép xac dinh nay diige tién hanh theo cac bude sau:

- Thém vao dung dich mau mét lugng EDTA, sac cho
EDTA tao phdc vdi toan b Iugng Al™, Fe* va Ti' ¢6 trong dung
dich mau va eon du.

- Dam biao pH thich hgp cho Al*™, Fe™ va Ti' phan ng
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hoan toan véi EDTA nhu sau: trung hoa dung dich mau bang
dung dich NH, 1:1 cho d&n chuyén mau methyl da cam {hong —
vang)- dung dich mau da dat pH ~ 4,4. Sau 6, thém 20ml dung
dich dém pH 5 (CH,COOH + CH,COONa) dé dung dich mAu cé
pH 5

- Dun s6i dung dich miu @€ Al*, Fe®, Ti* tao phitc hoan
toan vdi EDTA.

- Tién hanh chuan d6 dé lam mat lugng EDTA du bang
dung dich axetat k&m véi chi thi xylenol dacam:

H,Y*+ Zn* — [ZnY])* + 2H*
Héng s6 bén cita ion phic [ZnY]* va [ALY] x&p xi nhau:
Kiin [ZnY]2. = 10'%, K., [ATY|]" = 10"

Phan {ng nay xay ra nhanh ngay ca ¢ nhi¢t do thudng.
Bude nay can tién hanh chuan xac bing ciach chuin dd (nhung
khong cin doc thé tich dung dich musi kém tiéu tén). Lugng
mudi kém thém vao phai vita 4 dé phéan ving hét lugng EDTA
du.

Nhan biét diém tuong duong bang chi tht xylenol da cam:
phitc Zn- xylenol da cam c6 mau héng, xylenol da cam ty do ¢6
mau vang. Khi thém xylenol da cam vio dung dich miu cé du
EDTA, dung dich ¢6 mau vang ctia xvlenol da cam ty do. Tién
hanh nho giot dung dich muéi kém cho dén khi xuat hién mau
héng cha phiic Zn-xylenol da cam (EDTA du trong dung dich 43
phan dng hét véi Zn** va Zn* bt diu tao phlc mau héng véi
xylenol da cam).

- Tiép tue thém vio dung dich miu mét lugng dung dich
NaF va lai dun s6i dé pha huv cac ion phie [AIYT, [TiY]. Cac ion
phic cha nhdm va titan véi EDTA bj pha huy 1a do phie eta
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nhém va titan vdi jon F° bén hon phie chat cia ching véi
EDTA. Trong dung dich xay ra cie phan dng sau:
[AIY) + 6F — [AIFJ* + V*
[TiY] + 6F — [TiFJ* + Y*
thinm]rsm. = 10%¢

Tite 1a mét lugng EDTA tuong dudgng vdi AP va T da
duge giai phéng ra dung dich (mau ctia dung dich chuyén ti
hong sang vang- mau clia chi thi xylenol da cam tit do).

- Dung dung dich mudi kém tiéu chuin dé chuin 46 luong
EDTA (tuong duong véi Al** va Ti?) da duge giai phéng, cho dén
khi dung dich chuyén tit vang sang hong (véi chi thi xylenol da
cam nhu trén). Doc thé tich mudi kém tiéu chuan da tiéu tén
(V).

Phan {ing chufn dé:
(H.Y]* + Zn* — [ZnY]* + 2H*

Nhu vay, viée chuin d6 true tiép Al va Ti% hing EDTA
di dudge thay thé bai vige chuan dé ludng EDTA tuong ducng véi
Al** va T1" bang dung dich mudi kém tiéu chuin.

Phuong phap nay cho phép xic dinh téng ham luong ALO,
+ TiQ, (tinh ra ALO,) got 1a Al, O, téng sb.

Tu két qua nay va két qua thi nghiém xac dinh riéng ham
lugng Ti0, bang phudng phap so mau 161 tinh chuyén %Ti0, ra
%Al 0, sé tinh duge ham lugng Al,O, cia miu.

Tinh két qud

Phan ing tao phic gita cac cation kim loai va EDTA cé
dac diém la da cac kim loai c6 dign tich ion khac nhau, ty 1é
phan ung gida cac cation kim loai va phan ti EDTA van luén
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luén la 1:1 (mt cation kim loai két hgp véi mét phan tid EDTA).
Vi vay, trong phudng phap chuan dé complexon, néng dé mol va
mol cua EDTA, mol cia ce kim loai, ndng d6 mol etia dung dich
muél kim loai thudng duge st dung thay cho néng d6 dudng
lugng va duong lugng (chi khi x4c dinh cac kim loal héa tri 2
mdi st dung néng db duong lugng va dudng lugng nhu trong cac
phuong phap chuan dé khae)
Cy, .V, .M, .P.100

% Al = - 1
G, . 1000 @)

Moo
% ALO, =% Al x 20 @
Al
Thay (1) vao (2}
(-:Zn . V?in 'M;\lzu;* . P.100
G, .2.1000

m

% ALO.,(téng) =

C,.  Nong dé dung dich mudi kém tiéu chuin (mol/l))
V,. . Thé tich tiéu tén ctia dung dich chudn kém (ml)
Mapos = 101,96

P - Hé s6 thé tich dé qui ra lugng Al,0, c6 trong toin b
lugng mau da can dé phan tich (P = Viirth mite ! Vehuiin as)

G,, . Khdi lugng mau da cin dé phan tich (g)

Tt ham lugng ALO (téng) xac dinh duge trong thi nghiém
nay va ham lugng Ti0, (x4c dinh bang phudng phip so mau)
tinh ham lugng ALO, nhu sau:

% ALQ, = %ALOL(Léng) - (% Ti0, — %ALOY
. . M0,
= %ALO(ong) - %TiO, x ‘7~* (tham

- ¥y ]'..’.
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khao phan phu luc)
= %ALO,(tong) - %Ti0, x 0,638

Yéu cau: Sinh vién hiéu dude nguyén 1y va cac bude tieén
hanh xac dinh ham lugng AL O(tong) trong mau dia chit bang
phuong phap chuin d6 EDTA (mét phép chuin do thay the),
hiéu duge cach tinh két qua theo néng do mol trong chuin do
complexon va cach tinh chuyén két qua phan tich trong phép
chu&n dé nay (%Ti0, = %A1,05)

b) Thuc hanh
o Chudn bi hod chat

1. Dung dich EDTA 5%
2. Dung dich NH, 1:1

. Dung dich dém pH 5: CH,COONa 1IN : CH,COOH 1N

2
3. Dung dich methyl da cam 0,1% (dung dich nudc)
4
1 (ty 18 thé tich)

= 9:

5. Dung dich axctat kém = 0,01M: can 22g
Zn(CH,C00),.3H,0 theam 20ml dung dich CH,COOH 1N hoa
tan thanh 1lit hing nudc cit

6. Chi thi xylenol da cam 1% trong KC1 kha.
7. Dung dich NaF bao hoa (~ 4%).

8. Dung dich EDTA tiéu chuan gdc 0,0500M: Can chinh
xac mot lugng EDTA tinh khiét phan tich da say ¢ 80 °C trong
2h, sao cho khi pha vao binh dinh mdge 1lit thu dude dung dich
EDTA 0,0500M

Gepra= 7 (tham khao phan 2.1.1.7. muc b)

Minrs = 372,24g
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9. Dung dich EDTA 0,0100M: Pha lofing 5 lan dung dich
EDTA 0,0500M dé dude dung dich EDTA 0,0100M.

- Xac dinh néng d¢ chinh xdc cua dung dich chudn

Rét dung dich chuén Zn(CH.,COQ), vao buret. Dat dung
dich ¢ dung diém 0 cia buret.

Dung pipet mét vach l1ay chinh xac 10ml dung dich EDTA
tiéu chuan 0,0100M vio binh tam gidc. Thém vao dé 15ml dung
dich dém CH,COONa + CH,COOH (pH 5). Thém mét lugng nho
chi thi xylenol da cam, lac déu, dung dich ¢6 mau vang. Tién
hanh chuin dé dung dich EDTA bing dung dich Zn(CH.COO),
cho dén khi mau dung dich chuyén tit vang sang héng. Poc thé
tich tidu tén cha dung dich Zn(CH,COO), (V).

-
1£ — ("FJI}TA - VBDT;‘\
Y n -

VZn

C,. - néng &6 mol ciia dung dich chuin muéi kém (mol/L)
Cipra - néng dé mol cia dung dich tidu chuan géc EDTA
(moh"l.;)

Lam lap 2 ~ 3 lan d€ 14y két qua trung binh, tinh chinh
xac dén s6 thi (u sau don vi

e Chuan dé mdu va tinh két qud

Dung pipet mét vach, ldy chinh xdc 20~ 25m! dung dich
nudc loc sau tach sihe vao binh tam gidc dung tich 250ml. Thém
vao d6 3 ~ 5ml dung dich EDTA 5% lac déu. Thém 1 giot methyl
da cam 0.1%, ding dung dich NH; 1:1 trung héa cho dén khi

dung dich mau chuyén sang mau vang. Thém tiép 20ml dung
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dich dém CH;COONa + CH,COOH (pH 5) lac déu. Dit binh tam
giac 1én bép, dun séi nhe 2 ~ 3 phiit dé cac kim loai hoa tri 3 va
4 phan ng hoan toan véi EDTA.

Lay ra khoi bép, doi ngudi, thém mét lugng nhé chi thi
xylenol da cam, dung dich phai ¢6 mau vang. Tién hanh nhd
giot béng dung dich Zn(CH,COO), cho dén khi dung dich vita
chuyén sang mau héng dé Zn®>* phdn tng hét véi EDTA du.
(Néu dung dich ¢6 mau hdng ngay tit vai giot dung dich kém
dau tién, tde 14 higng EDTA thém vao ban diu eon thidu, chua
c6 du. Trudng hdp nay, phai lady lai mau lam lai thi nghiém tiy
dau, thém nhiéu EDTA hon). Tiép tuc thém 20m! dung dich
NaF bao héa, lac déu, dun sé1 nhe 2~ 3 phiit dé giai phoéng lugng
EDTA da két hop véi Al* va Ti*. Ldy ra khéi bép, dé ngudi,
thém mét lugng nha chi thi xylenol da cam.

Dit dung dich chuan Zn(CH,CO0), § ding diém 0 ctia
buret.

Tién hanh chuin dé dung dich mAu bing dung dich muéi
kém tiéu chudn cho dén khi mau dung dich chuyén tit vang
sang héng.

Doc thé tich tiéu tén clia dung dich chuin trén buret Vi)

Lam lap vai lan dé 1ay két qua trung binh.

Tinh ham lugng Al,O, téng ctia mau bidu thi ra %ALO,.

Lugng cdn mau la 0,5000g. Dung dich nudc loc sau tach
silic da duge dinh miic thanh 250ml.

Cha v:
Nhit thiét phai thuc hién ding thi ty thém cic dung
dich thude thi va cac bude tién hanh thi nghiém. Néu sai, phai
1ay lai mau, 1am lai thi nghiém
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- Khi trung hod mau bang dung dich NH, néu thdy xuat
hién tda hydroxit nhém, sat tiic 1a ludng EDTA thém vao con
thiéu hogc du qua it, khéng di dé ngan can su thuy phan cta
nhom, sit. Can lay lai lugng miu khéc, lam lai thi nghiém tit
dau, thém nhiéu EDTA hon.

2.1.2.4. Phuong phap chuan do két tda
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BAI 7. Xac dinh ham lugng ion CI trong nudc
ty nhién bang phuong phap chudn do bac nitrat

a) Nguyén ly cuae phuong phdp

Phuong phéap thusng duge sit dung dé xac dinh ham lugng
CI' trong nuée ty nhién la phuong phap chuan dg két tua bing
dung dich nitrat bac tiéu chudan.

Phan @ng chuan do:

ClI' + AgNO, — AgCl{ + NO;
Viét gon:

Cl + Ag* — AgCld
AgCl11a két tia v6 dinh hinh mau tring.

Phudng phép xac dinh diém tuong duong cta phép chuin
dé nay bing chi thi két tia K,CrO, do Mohr dé xuat. Do do,
phép chuian d6 AgNO, xac dinh CI' vdi chi thi K,CrQ, duge goi la
"phuong phap Mohr xac djnh C1™

Cd ché chi thi diém tuong dudng bing K,CrO, nhu sau:

Cac mudi AgCl va Ag,CrO, déu la nhiing mudi it tan.
Mudi Ag,CrQ, ¢6 mau d6 gach.

Can bang hoa tan cha hai mudi:
AgCl & Ag*+ (1
Ag,CrO, & 2Ag" + CrO*
Tich s6 tan cua hai mudi:
Trer = [Ag]. [CT] = 101
Ty = AETE [CrO%)] = 107

Ham lugng Cl Lrong nude mat trén luc dia thudng thap (~
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vii chue mg/L), dng vii khoang 107 moVL. Trong nude 1g, ham
lugng Cl c¢6 thé dat téi hang nghin mg/L, éng véi 107
mol/l.

Xem xét trudng hop xac dinh Cl trong nuée 6 ham lugng C
thap (107" mol/L): néu thém chi thi K,CrO, vio miu cho dat néng
dé CrO,* 1a 102 mol/L (g&p 100 lan nong dé CI), sau dé tién
hanh nho giot dung dich AgNOQ, vao dung dich mau:
K&t thia AgCl mau trang s& xuat hién khi ion Ag* dat téi
néng dé:
Taen 107"

(Ag] = TR = 10 mol/L,

K&t tua Ag,Cr0O, mau do gach s& xuit hién khi ion Ag* dat
t61 néng dé:

12
|Ag*] = [ “"2(._’)55_—‘]10 -~ =107 >mol/L
V [CrO%] 0’

Tinh toan trén cho thdy, mac di néng d6 ion CrO,* 16n
gdp mdt trim lan ndéng dé ion C1, khi chuén d§ bdng AgNO,,
két tda AgCl van sinh ra trude (khi [Ag*] dat 10 mol/L), Ag*
tao két tia véi Cl' trong mau nudc, tiép tuc thém AgNO, cho
dén khi [Ag'] dat 10°mol/L, két ta Ag,CrO, mau 48 gach mai
hinh thanh.

Nging chudn d6 khi xuat hién mau d6 gach eta Ag,Cr0,,
lie nay lugng CI' con lai trong dung dich sé cé ndng d6 la:
Tv\gll‘.l 107 v

[CY] = = = — = 107 mol/L = 10° mmol/L
[CL] 10°

= 35,6 x 107 = 0,355 mg/LL

Nhu vay, ¢6 thé coi ion (1 da duge két taa hoan toan.
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Néng d6 Cl' con lai, chua tham gia phan dng chuan dé
(0,355mgCl/L) 1a sai s6 hé thong clia phudng phéap, sai s6 nay ¢o
thé bo qua khi xac dinh Cl' trong nude lg v& nude man. Véi mau
nude e6 ham lugng CI' nhd, eé thé b chinh sai s& nay vao két
qua phén tich.

Thuec nghiém cho thdy rang, d& mit ngudi co thé nhan
biét duge syt xuit hién mau dé gach cia Ag,CrQ, va xac dinh
ding diém tuong duong, it nhat phai dam bao nong do K,CrO,
trong dung dich mau la 102 mol/L. Véi néng dé nay clia chat chi
thi, gii han phan tich ctia phép xac dinh nay 1a 10 mol CI/L
(0,36mgCl/L). Ham lugng CI trong nude luc dia ¢ khoang 10 ~
10 mol/L, vi vy phuong phap nay duge ap dung phé bién trong
cac phong thi nghiém dé x4c dinh Cl trong nuéc luc dia. Phuong
phap nay ciing duge ap dung d8 xic dinh d6 clo cia nude hién,
nudc dal dudng ciing nhu ham lugng Cl' trong nhiéu loai nude
thai.

Diém tuong dudng cia phép chuan dé 1a khi tia AgCl
mau trdng bi nhuém héng (tha Ag,CrO, hinh thanh réi hap phu
vao bé mat tia AgCl).

Méi truong thich hgp cho phép chudn dé nay 1a tit trung
tinh dén kiém yéu. (pH = 6,5 ~ 8). O méi trudng axit, Cr(*
duge chuyén thanh Cr,0,% vi vay khéng tao két tha Ag,Cr0),:

2Cr0 > + 2H" — Cr,0;2+ H,0

Néu pH cao, ion Ag* thuy phan va dé dang bi khit thanh
bac don chat mau den dudi tac dung etia anh séng, dung dich cé
mau t61, khé xac dinh diém tuong duong.

Dé dam bao pH = 6,5 ~ 8, ngusi ta thuong thém dung dich

NaOH lodng (~1N) vao mau ¢é pH thap. Khong dude dung dung
dich NH, vi NH, tao ion phitc [Ag(NH,),]* véi Ag’, can tré phan
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iing két tua cua Ag* va Cl.
Biéu thi ham lugng ion Cl trong nudc ra mg/L va mEqg/L.
Yéu ciu: Sinh vién hidu duge co ché chi thi diém tudng
dudng ctia chi thi k&t tha K,CrO, trong phép chuan dé Cl bang
bac nitrat. Sinh vién biét stt dung @6 chudn dé biéu thi nong dd
dung dich tiéu chuan va tu lap duge cong thite tinh két qua theo
d6 chuan.

b) Thue hanh

Chudn bi hod chadt

1. Dung dich NaOH 4%: Can 4g NaOH (pA hoac p) hoa
tan vao 100ml nude cat.

2. Dung dich K,CrO, 10%: Can 10g K,CrO, (pA hodc p)
hod tan bang nudc cdt cho dat 100mlL (K,CrQ, 10% = 0,5M).

3. Dung dich Cl' tiéu chudn:

S3y NaCl (pA) 6 100 ~ 105°C trong 1 ~ 2 gio. D& ngudi
trong binh hut Am. Can chinh xac mét lugng NaCl da say kho,
sao cho khi hoa tan va dinh miic thanh 500ml ta ¢6 dung dich
1,000 mg Cl/ml,

Guoer = 27 (tham khao phédn 2.1.1.7. muc b)
Mpaor = 58,44g
My = 35458

4. Dung dich chuan AgNO,

Pha dung dich chuin AgNO, theo dé chuéin: Tinh lugng
AgNOQ, cin thiét dé pha 1 lit dung dich AgNO, c6 d6 chuan
Trgen = 1 mg Cl/ml Ag’
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M nos = 169,9g

M, = 35,45g

Gagnos = 7 (tham khao phan 2.1.1.7. muc b)

Can gan ding luong muéi AgNO, da tinh, hoa tan thanh

mét 1it dung dich bing nudc e4t, lic ky. Cit trong lo thuy tinh
nau ndt nham.

- Xdc dinh d¢ chudn chinh xdc cia dung dich
chuin AgNO,

Dung pipet mét vach 14y chinh x&c 25ml dung dick CI
tidu chudn (1,000 mg Cl/ml) vio binh tam gidc 250ml. Thém
vao do 1 giot NaOH 4% va 1ml K,CrQ, 10%

Rét dung dich chudn AgNO, vio buret. Dit dung dich &
diing diém 0 ctia buret,

Tién hanh nhé giot dung dich AgNO, vao binh tam giac
chida dung dich CI" tiéu chuin cho d&n khi tiia AgCl nhudém mau
héng nhat. Doc thé tich dung dich AgNO, da tiéu tén.

C(‘]_ . V(:l‘
Tagey = —7—-
;'\}’.'v
Ce- - nodng d6 cha dung dich Cl tiéu chuin (mgCl/ml)

V- - Thé tich dung dich Cl tiéu chudn di 18y dé xac dinh
dé chudn caa dung dich AgNO, (ml).

Vage. Thé tich dung dich AgNOQ, da tiéu tén (m})

Lam lap vai 1an dé 14y két qua trung binh. Tinh chinh xac
dé chudin ctia dung dich chuan AgNO, dén s6 thi tu sau don vi.
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- Thue hanh chuén dé méu

Dung pipet mét vach 1ay chinh xac 50ml mau nude vao
binh tam gidc dung tich 250ml. Thém vao d6 1 ~ 4 giot NaOH
4%. Thém 1ml K,CrO, 10%. Tién hanh chuan d6 bang dung
dich AgNO; tiéu chuén cho dén khi tia AgCl nhuém mau nau
hong. Doc thé tich dung dich chudn AgNO, da tidu ton.

Lam lap vai lan dé 1y két qua trung binh.

Sinh vién tu thanh lap cong thic va tinh két qua. Bidu thi
ham lugng Cl cua mau nudc ra mg/L va mEg/L. (tham khao
phan 2.1.1.4).

Chu y:

Khi chuan 46, néu thiy miu c¢6 mau t6i, khé xac dinh
diém tuong duong, tic 1a da thém qua nhidu NaOH, pH cao lam
cho Ag* thuy phan va bi khit thanh bac don chat. Néu mau nude
¢o pH d khoang trung tinh va kiém yéu (6,5 ~ 8,5) thi khéng can
thém NaOH. Trai lai, néu mau nuée ¢6 pH cao thi cAn dung
HNO, loding (~1N) dé diéu chinh pH méu vé khoang trung tinh
trude khi tién hanh chuan d6.
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2.2.  PHUONG PHAP PHAN TiCH KHOI LUONG

2.21. Co sd ly thuyét phugng phap phan tich khai
lugng

2.2.1.1. Nguyén ly clia phuong phap phén tich khai lugng

Phudng phap phan tich khé lugng la phudng phap phan
tich hoa hoc dya trén viée can chinh xae dé bidt khéi lugng cia
¢halt ¢6 chia thanh phan can xac dinh khi tach thanh phan d6é
duéi dang hgp chat (co6 thanh phan hoa hoe nhat dinh) hoae don
chét tinh khiét, t&t d6 tinh ra hiam lugng cta thanh phan d6
trong mau. C6 thé phan loai phudng phap phan tich khoi lugng
theo cac thu thuiat tach thanh phan cin xac dinh nhu sau:

1) Tién hanh phan ing két tta d& tach thanh phan can
xéc dinh trong mau dudi dang mot hgp chat it tan. Sau d6 loc,
ria, nung va can két tia thu duge dé tit dé tinh ra ham lugng
cua thanh phan cdn xac dinh,

Thi du I: Xac dinh ham lugng Si0, trong dat (da): tién
hanh hoa tan mau dat (da) thanh dung dich, sau d6 két tia silic
trong dung dich thu duge dudi dang axit silixic (H,810, nH.0).
Nung két tia ¢ 900 ~ 1000°C dé chuyén axit silixic thanh Si0,:

H.8i0, nH,0 -.900~1000°C iy 4 (nenyH,071

Can $10, thu dude trén cidn phan tich, tir dé tinh ra ham
luong S10), trong mau.

2) Chuyén thanh phan cin xée dinh thanh thé khi, giai
phdong ra ré1 cin phan con lai caa mau phan tich dé tim sy giam
khdi lugng cua mau, hodc cho hap thu ludng khi thoat ra vaoe
chat hap thy thich hgp, ti€n hanh can dé tim sit ting khéi ludng
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cua chat hap thy, t¥ d6 tinh ra ham lugng cda thanh phan cdn
xac dinh,

Thi du 2: Xac dinh ham lugng cacbon dang cacbonat
trong mau dia chit: Ngudi ta tién hanh phan huy lugng cén
mau bang axit trong méot dung cu danh riéng cho thi nghiém
nay:

2aCO, + 2H' — Ca* + CO,T + H,0
MgCO§ + 2H‘ - Mg2+ + COQ? + H?O
FeCO, + 2H' — Fe* + €O,1 + H,0

Cho hap thu lugng khi CO, thoat ra tir cac khoang vat
cacbonat vao mét 6ng chia amiang-xut: 2NaOH + CO, —
Na,CO, + H,0. Tim duge su tang khéi lugng ciia ng nay sé tinh
duge ham lugng cacbon dang cacbonat ciia mau.

Thi du 3: Xac dinh lugng mat khi nung cia miu d4t (da):

Mat khi nung (chi s6 MKN) 1a sy giam khéi lugng miu do
sy phan huy nhiét 6 900 ~1000°C ctia mét s loai khoang vat c6
chia trong mau dat (da): khoang vat cacbonat (giai phong CO,),
khoang sét (giai phéng H,0", chit hitu co (gidi phéng CO,,
H,O..). khoang vat sunfua, luu huynh don chdl, va phan nhé
khodng vat sunfat (giai phéng S0,, S0,)... Nhu vay, luong mat
khi nung cing vé ham lugng cba cac thanh phin khac trong
mau nhu: canxi, magie, sit, nhém, kali, C0, dang cacbonat,
H,0"... ¢6 thé duge diung dé xac dinh thanh phan khoang vat
cua mau dat, da.

3) Chuyén kim loai cAn x4c dinh thanh dang kim loai don
chat, sau dé cin lugng kim loai thu duge dé tinh ham lugng cua
kim loai do.
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Thi du 4. Dinh lugng vang trong miu dia chat bang
phuong phap nung luyén: miu chia vang dude nung luyén véi
PbO, chit khi (vi du: bot my), Na,CO.. Na,B,(}; va mot s6 chat
phu gia khac, Nu chi thu duge sau khi nung 1a hop kim chi-
vang, bac. Tién hanh cupen nu chi trong chén capen dé thu dudgc
hat hgp kim vang- bac (chi bi thain vio chén capen), sau dé hoa
tan bac bang axit HNO, réi cin hat vang thu duge trén can vi
phan tich.

Trong cac phudng phap phan tich khdi hugng néu trén,
phudng phéap 1 va 3 1a cac phudng phap dé1 hoi phai tién hanh
cac thi nghiém phdc tap va tén nhiéu thoi gian, dac biét la
phuong phap 1: tach thanh phan can xac dinh dué dang mot
hgp ch&t it tan, sau d6 nung vA can két tia. Tuy vay, day la
phuodng phap phén tich ¢6 dé chinh xac cao va thich hop vé1 viée
xac dinh nhiéu thanh phan ¢6 ham lugng 16n trong mau.

2.2.1.2. Dang két tia, dang can va yéu cau ctia phan (ng
két ta st dung trong phan tich khéi ludgng

- Dang két tia: Thanh phan cin xac dinh trong mau
duge chuyén thanh mét hgp chit it tan nhd phan dng két tia,
hgp chat it tan dé dugc goi 12 dang két tua.

- Dang edn: Dang két tua sau khi dude nung 6 mét nhiét
dd nhat dinh dé dua vé dang c6 thanh phan hoa hoe hoin toan
dang vl cong thic phin td cua hop chat va ¢6 thé tién hanh
cdn goi la dang cin.

Dang két tia va dang can ¢6 thé khic nhau va ciing c6 thé
Ia mét.

Thi du 1: Trong phudng phap xac dinh $i0, da néu trén
dang két waa 1a H,510,. nH,O va dang can 1a Si0..
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Thi du 2: Trong phudng phap xae dinh ham lugng bari
(hoéic luu huynh) dang két tua du d 6i véi va dang can déu la
BaSQ,.

- Yéu cau déi véi phdn itng két tiia s dung trong
phin tich khéi luong

+ Dang két tua phai 1a mat hop chit it tan. Tich s& tan
cia hgp chit cang nhé eang t6t (sai s8 hé théng cia phusng
phéap cang nho)

+ Phan ing két tia phai 1a phan tng chon loc: ¢6 thé thu
duge két tha sach- chi tao két tha véi thanh phén cin xac dinh,
cac thanh phan khac trong mau khéng két tia theo. K&t tia
phai dé loc, riza.

+ Dang két tia phai dé dang va chuyén hoan toan sang
dang can.

+ Dang cén phai c¢6 thanh phan hoa hoc hoan toan ding
vOi cdng thie phan ti cta hop chat.

+ Dang can phai bén ving trong diéu kién ena phong thi
nghiém: it hat Am, khéng phan dng véi CO,, O, ctia khong khi...
+ Dang cin ¢6 khéi lugng phan ti cing 16n cang tot.

- Phan loai cdc phdn dng két tua duge su dung
trong phéin tich khoi luong

+ Phan ung tao két tia tinh thé., Thi du: két tua 1a
BaSO,. Ca,C,0,..

+ Phan ing tao két tia vé dinh hinh. Thi du: Két tda la
Fe(OH),, AIKOH),, Ti(OH),...

+ Phan dng tao két tua keo: két tha keo 14 két taa duge

hinh thanh do cae phan 1 keo trong dung dich duge tach va
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khéi tudng nude bdi co ch& dong tu keo. Thi du: keo axit silixic
trong dung dich duge déng tu bing gelatin.

2.2.1.3. Cac yéu t6 anh hudng dén két qua phan tich khoi
IUgng

Dé xac dinh mét thanh phin nao d6 cla miu bing
phudng phap khéi lugng, cin tién hanh thi nghiém theo cac
bude sau: phan huy miu dé chuyén thanh phan cin xac dinh
thanh dang hoa tan trong dung dich, sau d6 tién hanh phan ing
két tia, roi loc, rita dé thu duge két tia sach, cudi ciung la nung
két tua dé chuyén dang két tha v8 dang cin va cAn két ta trén
cin phéan tich. Can tién hanh nghién cu ky cic budc thi
nghiém trén dé dua ra dude mét qui trinh t81 uu d61 vdi tiing
loai mau sao cho tach duge hoan toan thanh phén cin xdc dinh
khéi cac thanh phan khac eda mau, thu dude két tha sach va
chuyén hoan toan dang két tia vé dang cin

a) Phéan huy mau

€6 ba cach phin huy mAu nhu sau: Phan huy bing axit
(thuong su dung hén hgp cac axit, tuy theo loai mau va véu ciu
phan tich); phan huy bing nau chay mau véi cac mudi kiém
hoge kiém (ndu chdy mau & nhiét dé néng chay ctia hoa chat):
phan huy bdng thiéu két mau (con duve goi 1a nung khan) véi
cac hod chit thich hop (trén bot mau véi hoad chat rdi dét hdn
hgp 6 nhigt d thap hon nhiét d6 néng chay cua hoa chat dé hoa
chit khong phan dng véi tat ca ciac thanh phin cia miu ma chi
tac dong td1 thanh phan can xac dinh trong mau). Phuong phap
phan huy mau bing thiéu két (nung khan) 1a phuong phap hoa
tan chon loe thanh phan cin xac dinh trong miu. Trong nhiéu
trudng hop, phan huy bang axit cang 1a phuong phap hoa tan
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chon loc thanh phan can xace dinh. Viéc lya chon cach phan huy
nao trong ba c¢ich trén, cin tuy theo dac tinh cia mau va thanh
phan can xac dinh.

Sau khi phan huy mau, tién hanh mét so thao tac nhu hoa
tan hon hdp nau chay hode hoa tan cian thu duge sau khi phan
huy axit rdi loe, ria can dé thu lay dung dich chia toan b
thanh phan can xac dinh trong mau.

b) Diéu kién két tiia

Pé két tia hoan toan thanh phén cin xac dinh va thu
dude k&t tua sach, cAn chon va dam bao ding cac diéu kién sau
cho phan Gng két tua:

D6 axit (hoac pH) thich hgp cho phan ing két tua.

- Nhiét d6: cac phan Gng tao két tia tinh thé thudng tién
hanh ¢ nhiét dé am (50 ~ 60 °C), khuiy k§. Cac phan ting tao
két tia vd dinh hinh va két tia keo thudng tién hanh ¢ nhiét 46
nong (70 ~ 90°C), khuay ky.

Néng dé ctia thianh phan can két tiia: phan Gng tao két
tia tinh thé cin tién hanh & néng d6 loang, phan ung tao két
tua vé dinh hinh va két tia keo can tién hanh & néng dé lén
hon.

Lugng thudc thi thém vao dé tao két tia: dé két tua
hoan toan thanh phan can xac dinh trong mau, lugng hoa chat
thém vao ¢é tao két tia phai du, nhung khéng duv qua nhiéuy,
ludng du tuy theo titng phan ting cu thé. Néu du qua nhidu, két
tia ¢6 thé bi hoa tan mét phan do hinh thanh phc chat.

Thai gian: két tua vo dinh hinh va két tua keo thuong
phai loc 1ia ngay sau khi tién hanh xong phan dng két tia. Két
tha tinh thé thudng phai dé yén vai gid hoac qua dém dé lam
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mudi két tha. Thoi gian nay cdn thiét dé cac tinh thé nho tan ra,
hinh thanh tinh thé to hon, dé loc, ria.

c) Piéu kién loc, riza két tia

Két tua tinh the phai loc bing gidy loc dinh lugng bing
xanh, ria bang dung dich rita &m hofic ngudi. Két tiia tinh thé
rat dé lot qua gidy loc, edn rat chi ¥, can than khi loc, ria.

Két tua v6 dinh hinh va két tha keo: thutng duge loc
néng, rita bang nude ria néng, ¢6 thé ding gidy loc dinh lugng
bing vang hoac bang do6 (taa va dinh hinh va ta keo dé lpe, ria
han tia tinh thé).

Viée riia két tua duge tién hanh cho dén khi rida sach hét
lugng thude thit du da thém vao dé két tua, hoac rita sach hét
cée lon da ciing ton tai trong dung dich mau.

Thi du: Khi diing muéi BaCl, dé két tua SQ,%, vide rita két
tua BaSO0, sé tién hanh bang nudc cdt 4m cho dén khi hing
du6i phéu lgc vao cde nho chia dung dich H,80, loang khéng
thay sinh ra két tna BaS0, nita (BaCl, du d3 duge riia hét hoan
toan). Hode thit ton Cl bang dung dich AgNO, loang (1%).

C6 hai cach ria két tua: rua gan 14 phuong phap ria ap
dung khi loc, rda tia tinh thé: trude tién ré6t phan dung dich
mau di lang trong vao phéu loc, giit lai tda trong coe, diing binh
tia, tia dung dich rua vao tua trong cée, diit nghiéng cde cho tua
ling xuéng réi gan phan dung dich vao phéu loc vi van giit lai
tua trong céc. Tién hanh rda gan nhu trén vai lin rdi mai
chuyén toan b tia trong coe vao phéu loc va tiép tuc dung binh
tia dé riia tia trén phéu cho dén khi riia xong. Cach ria thi hai
la riza trén phéu loc: chuyén ngay toan bd dung dich mau va tua
vao phéu loe: vot dung dich va tia vao phéu rdi ding binh tia
trang rua cdc cho dén hét hoan toan taa trong céc vao phéu, sau
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d6 1ép tue dimg binh tia dé tia dung dich rita vao Lda trén phéu
loc. Cach 1ia nay duge ap dung khi ria toa vé dinh hinh va tua
keo.

Thong thudng, viée ria két tua duge tién hanh 8 ~ 10 lan:
dung binh tia, tia ting ludng nho dung dich ria vao tua trong
¢be, chd tha lang réi rét phan dung dich vao phéu loc (khi ria
gan) hodc tia thang nude rita vao tua trong phéu loe (khi ria
trén phéu loc), phai doi dung dich ria trén phéu chay hét méi
tiép tuc ria lan khac. Can chd y 1a rda taa nhiéu ldn, moi lan
vdi lugng nude rita it sé nhanh sach hdn nia it 1an ma mét lan
lai diing lugng I6n nude rua.

d) Diéu kién nung két tia dé chuyén dang két tia
vé dang cén

+ Téc d6 nung va sy théng khi khi nung:

Giay loc chia két tia duge goi lai va cho vao chén sit da
biét khoi ludng. Sau do déot chay hoan toan gidy loc ¢ L < 650~
700 °C biing cach md hé ciia 16 nung dé ddm bao théng khi tét
(4 oxy dé d6t chay gidy loc). CAn tit ti nang nhiét dg, khéng dé
gidy loc chay thanh ngon Ida vi sau khi kiém tra gidy loc da
chay hoan toan (khéng con mau den) méi tiép tuc nang nhiét do
16 dén nhiét 46 nung can thiét.

+ Chon va dam bao nhiét dé nung thich hgp:

Pé chuyén dang kél taa vé dang can, mé két tta cin chon
mét nhigt dé nung thich hop. Thi du: tua H,8:0,nH,0 can
nung & 900 ~1000 °C cho dén khai lugng khang d61 méi dam bao
chuyén hoan toan thanh $10,. Tia BaS0, can nung & 750~ 800
°C, khéng duge nung qua 800 °C vi ¢ nhiét d6 16n hon 800 °C
BaS0, bat dau bi phan huy nhiét:

0 o
Bag0,  WzEO0PC L p.o o+ g0t
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Dang cén thu dugc sé la hén hop BaSO, va BaO. Két qua
phan tich mang sai s§ 4m.

+ Thoi gian nung: Két tha can duge nung & nhiét d6 thich
hap cho dén khi dat dén khéi lugng khéng déi. Théng thudng,
ngudi ta nung 6 nhigt dé da chon trong 1h ~ 1,5h. Lay ra dé
ngudi trong binh hdit Am dén nhiét d6 phong va cin trén can
phén tich. Sau d6 nung lai 30' ~ 1h niia, 14y ra can lan thit hai.
Néu khdi lugng c4n 1an thit 2 chénh léch so véi can 1an thi nhat
it hon hodc bang 0,2mg thi duge coi 14 da dat dén khéi luong
khong déi.

2.2.1.4. Tinh két qua trong phan tich khéi ludng

» Hé s6 chuyén trong tinh két qud phén tich khéi
lugng

Goi B 1a thanh phan di dudc xac dinh ham lugng bing
phudng phap khét lugng, nhung dang cin trong thi nghidm ¢6
thé khéng phai 1a dang cAn bidu thi két qua phan tich, vi vay
can dung hé s6 chuyén K, dé tink chuyén ti khéi luong ctia
dang cdn vé khéi lugng ciia dang biéu thi két qud phan tich.

Gy=G, . Ky (1)

Gy - khéi lugng cua dang biéu thi két qua phéan tich thanh
phin B trong méu (g)

Gy, - Khoi lugng két tua (dang can) di xae dinh dude (g)

My, - khéi lugng phan ti (hoac khai lugng nguyén ti hose
ion) cia dang biéu thj ké&t qua phan tich.

M, - kho1 lugng phan ti ciia dang can
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Vi du: thi nghiém da tién hanh 1a két tla BaS0,. dang
can la BaSO,, nhung két qua phan tich ¢6 thé cAn bhiéu thi dudi
nhiéu dang khac nhaun nhu: %8, %80,* hoae %S0,

Nhu vay néu biéu thi két qua phan tich ra ham lugng Tuu
huynh thi phai dung hé 8 Kq

Ks= Mg: Mpuos = 32,066 : 2334 = 0,1374
Néu biéu thi ra ham lugng SO,* thi phai dung hé s6 Ksu,
Kg‘.;()_| = MSO-I ' MB“S()‘l = 96,06 12334 = 041 13

o Tinh két qua phan tich khéi lugng

Tinh ham lugng phan tram ctia thanh phan B trong mau
theo biéu thic sau:

Gy . P.100
B (%) = it 9
(%) G (2)
Thav (1) vao (2} :
G, .Ky.P.100
B (%)= " E {3)

Gy, Gy, Kg - Nhu biéu thiie (1)

P - Hé s6 thé tich dé qui ra khéi lugng thanh phan B c6
trong toan bé lugng mau da can dé phan tich (P = Viinh moed Vi ra
16 ket )~

G, - Lugng mau da cin d€ phan tich (g).

Tinh (i, nhu sau:

hl —_ al
(111 - (]c'hél: chela tua © Gf'l:én hhong © Gmﬁu Tring

Giin vany - Khél lugng mau trang {con goi la gia tri mau
tring. mau trang hoac khéng quing, khéng mau) 1a két qui cia
thi nghiém khéng mau: méu duge thay bing nude cat hoic
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khong ¢6 mau, chi €6 cic hod chat nhu da dung véi mau va tién
hanh cac budc thi nghiém déng thdi v6i miuy, tim duge:
(}nﬁLlnﬁng = (Erhnnrhﬂalnﬁulrﬁng' (}chénkhﬁng

Gia tri mau trang xac dinh duge chinh 1a tong khdéi lugng
tro gdy loc, khéi lugng chit cn xéc dinh va cic tap chit két tha
theo khac c6 cha trong nude &t va cic hoa chat da sit dung dé
két tia mau.

Thi du I Tinh két qua xéc dinh ham lugng SiO, trong
miu dat (d4) bang phucng phap két tla axit silixic: Dang cdn
trong phuong phap nay la 8i0,. Thanh phin can xac dinh (B)
cling 1a 810,. Vi vay hé sd chuyén:

Thi nghi¢m da tién bhanh la: sau khi phan huy miu, 14y
toan by dung dich miu dé két tlia axit silixic vi vay hé o thé
tich P ciing bang 1. Vay:

Giso, - 100

Si0, (%) = &

m

Gia st lugng mau da cin dé€ phan tich 1a 0,5000g, khéi
lugng két tua Si0, da can duge la 0,3245¢, két qua miu tring la
0,0012¢g. Vay:

aoe = 0,3245g - 0,0012g = 0,3233g
0,3233.100

(%) 810, = —2=2 20— g4 66
0,5000

Ham lugng Si0), trong mau la 64,66%.
Thidu 2:
Xac dinh ham lugng SO * trong mau nuée (biéu thi ra mg
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SO,ML va mEq S0 ,*/L)

Thi nghiém da tién hanh la 1dy 200ml mau nude dé két
tua SO, bang dung dich BaCl,. Dang cédn la BaSO,

Hé s6 chuyen:

M.,
Ksoi = ot -'—-96:06 = 0,4113
Mys0, 233.4
Déi véi méu nude:
B (mg/L) = G, - K\l; . 1000

V- thé tich miu nude da 14y dé két tia 80,* (ml)
G, - tinh G, nhu da trinh bay & phin trén
1000 - hé s dé tinh ra ham lugng SO,* trong 1lit nude

Gia st khéi luong tua BaSQO, da can duge 1a 0,1234g, két
qua khéng mau la 0,0011g. Vay Ggua = 0,1234g - 0,0011g =
0,1223g = 122,3 mg

1223.0,4113.1000

S0, (mg/l) = =251,5
- (mefl) 200

Ham lugng SO.* trong mau nude dé 1a 251,5 mg/L.

Tinh ra mEq/1.:

S0, (mEg/ly = SO, (mg/L) mEqSUi_ = 251,56 mg/L
48mg/mEq = 5,24

(lmEqH(ﬁ_ = M;,,/2 = 48mg)

2.2.2. Thuc hanh phan tich khéi lugng

2.2.2.1. Thuc hanh két tda tinh thé
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BAI 8. Xac dinh ham Iugng luu huynh téng sé trong
méau dia chit bing phuong phap khéi luigng

a) Nguyén ly cua phuong phip

Luu huynb tén tai trong miu da (dat) o thé gdm cac
dang: cac hgp chét sunfua, luu huynh don chat, cac hop chat
sunfit va sunfat. D& xac dinh tdng ham lugng htu huynh, nguoi
ta thuong ap dung phudng phap khéi lugng gdm cac bude sau:

e Phén huy mdu: tién hanh thidu két mau véi hdn hop
eska ¢ 750 ~ 800 °C dé chuyén toan bd cac dang tén tai ctia lyu
huynh trong méu thanh mudi sunfat d& tan la MgSO, hoic
ZnS80, va Na,80,.

Hon hop eska: Na,CO,: MgO = 1:3 hosc Na,CO, :
n0=1:3

(Thiéu k&t (nung khan); nung mau véi hoa chat ¢ nhidt d¢
thap hon nhiét dé néng chdy ctia hoa chat (Na,CO, néng chiy &
850 °C, MgO néng chay ¢ 2800 °C) dé chi tdc dong hoa chat véi
mét s6 thanh phén cin xac dinh cla miu, khong phan huy hoan
toan mau).

Trong qua trinh thidu két ¢ 750 ~ 800 °C, MgO va Na,CO,
& pha huy cac khoang vat silicat cia miu va phan tng véi cac
hgp chat chda luu huynh trong miu tao thanh cic mudi sunfat
dé tan trong nude }a MgSO0,, (ZnS0,) va Na,80,:

MgO + Si10, —  Mg8i0,

4FeS + 6MgO + 90, — 4MgSO, + 2Mg(FeO,),

4FeS, + 10Mg0 +150, — 8MgSO, + 2Mg(Fe0,),

28" + 2Mg0O + 30, — 2MgS0,

CaS0, + Na,CO, —  CaCO, + Na,S0,
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Sau khi thidu két, tién hanh hoa tan hdn hgp thiéu két
bing nuéde cit. Cac mudi sunfat hoa tan vao nude va co thé dé
dang tach khoi can la cic hgp chit khé tan trong mé trudng
kiém: Mg8i0., CaCO,, MgCO,, Mg(OH).,, AL(CO.),, Fe,(CO,).,
AlNOH),, Fe(OH),.... (hau hét cic thanh phin trong miu duge
chuyén thanh can khéng tan).

Tién hanh loc va rifa hét cie mudi sunfat hip phu vao can
xudng nude loc, sau d6 bé can di va dinh mtce dung dich nude loc
thu dude. Nhu viy, dd hoa tan duge hoan toan cac dang luu
huynh trong mau thanh dung dich mudi sunfat.

_® Tién hanh két tud SO/ trong dung dich nudc loc

bang dung dich BaC(Cl,

Phan ting két taa:

Ba? + SO - BaS0,V

BaS0, la két tiia tinh thé mau tring.

Muédi BaSO, e6 tich s6 tan nhé Taaso, = 1,1 1077

Biéu kién két tua:

+ Két tha trong méi truong axit yéu [H*] = 0,05 ~ 0.01N
(pH < 2)

Trong méi trudng kiém dung dich mau sé& hap thu CO,
cua khong khi lam cho BaCO, két tia theo, giy sai s6 duong.

+ Két tua ¢ 50 ~ 60 °C, két tua xong d& yén miu ¢ nhiét
d6 d6 dé lam mudi tia trong vai gio va dé yén qua dém.

+ Rua tua BaSO, bing nude cat Am dén hét BaCl, du (thu
Ba* bang H,80, loang hoac C1 bang AgNOQ, 1%).
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o D6t tiia BaSO, va cén tia thu duge trén cin phéan
tich:

Dét tua BaS0, 8 750 ~ 800 °C trong 1h ~ 1h30". CAn dam
bao théng khi t6t dé cung cip di oxy cho gidy loc chay hoan
toan. Néu thi€u oxy, mét phin tia BaSO, cé thé bi khu:

BaSO, + (O — BaO + S0,T+co,T
BaSO, + 4CO — BaS + 4C0,7T

Sau khi nung, tua BaS0, thu dude phai trang néu ¢6 mau
xam hodc den tite 12 dd bi khi mot phan theo cac phan ving
trén. Két qua thu duge sé mang sai s6 am.

Day 1a mét phuong phap c6 dd chinh xac cao trong xac
dinh téng ham lugng luu huynh. Phuong phap nay cang duge ap
dung dé xac dinh ham higng luu huynh trong cac quing sunfua
nhu quéng pyrit, antimonit...

Yéu ciu: Sinh vién hiéu duge ¢o s8 1y thuyét clia cac budc
thi nghiém dé téch hoan toan luu huynh trong mau dat (da)
thanh mudi BaS0,. Lam quen véi thue hanh két tda tinh thé:
thao tac két tia, loc, rita (ria gan), nung vi cin két tia.

b) Thuc hanh
- Chudn bi hod chét, dung cu

1. Hén hgp eska: Na,CO, : MgO (ZnQ) = 1: 3 (ty 18
khéi lugng)

2. Dungdich HCI 1:1

3. Dung dich methyl da cam 0,1%.

4. Dung dich BaCl, 10%
5. Dung dich AgNO., 1%
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Chén niken dung tich 30 ml hoac 50 ml
Céc dot 250ml, nép kinh déng hé,

Daa thuy tinh, phéu thuy tinh & &em

© ® N o®

Gidy loe dinh lugng bang xanh @ 11cm
10. Chén sit dung tich 20 ml hodc 30 m)
11, Lé nung

12. Binh hit Am

13. Tu &m hoic th sdy

14. Can phan tich

- Thuc hanh phan tich mau

1) Phian huy mau: (Budc nay can bé phong thi nghiém
tién hanh, huéng dan cho sinh vién xem cach chuén bi mau dé
thiéu ké1). Can 1,0000g méau. Trén déu miu véi 6 ~ 8g han hop
eska. Lot day chén niken bang khodng 1g eska, cho mau da trén
eska vao chén, phu 1én trén miu 1 ~ 2g eska nita. Dung dna
thuy tinh khé duc mét 18 gitta chén (dé oxy dé dang xam nhap
vao mau).

Cho chén niken chita miu viao 16 nung, ddu tién dét &
nhiét dé thap (200 ~ 300 °C) trong khoang 30' dé thoat hét hoi
nude. Sau d6, nang nhiét d§ 16 1én 750 ~ 800 °C giit & nhiét do
nay trong 90'~120". L&y chén ra khdi 16, dé nguéi bat, dat
nghiéng chén vao cée dot 250ml, thém nudc cit dén vita ngap
chén. Dun sdi nhe trén b&p yéu khoang 10 ~15'. Néu dung dich
mau ¢6 mau xanh (Mn"") thi thém 5 ~ 10 giot ¢on etylic (70 ~
90%) va dun thém vai phat cho mat mau xanh (Mn¥' — Mn".

Dun xong, dgi ngusi bdt, 1ay chén niken 1&n, ria sach chén
vao coc bang dung dich Na,CO, 1% néng. Loc néng vio mot
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chiée céc 250ml kbie, qua gidy loc bang xanh @ 1lem. Ria can
trén phéu bang dung dich Na,CO, 1% néong 7 ~ 8 lin cho dén
thé tich khoang 200ml. Bé can di. Thém i~ 2 giot methyl da
cam (,1% vao dung dich nude loc thu duge, diang HCI 1:1 trung
hoa Na,CO, du (khuay ky), cho dén khi dung dich chuyén sang
mau héng. Dinh mée dung dich thu duge thanh 250ml bang
nude cit {(ding binh dinh muc).

2) Két tua BaSO, (sinh vién bit diu tién hanh thi
nghiém tir bude nay).

Dung pipet mét vach 14y chinh xac 50 hodic 100m] dung
dich nude loc thu duge & trén vao e 250ml (1ay 2 hodc 3 1an dé
kiém tra d6 lap lai ca thi nghi¢m). Thém 1 giot methyl da cam
0,1% dé kiém tra xem dung dich miu di dat mau héng chua,
néu chua dat, thém tiép HCI 1:1 (vita thém vita ding daa thuy
tinh khufly ky) cho dén mau héng réi thém du 1ml HCI 1:1 cho
100ml dung dich mau, khuay déu. Day ndp kinh, dit 1én bép
dién dun s6i nhe 5 ~10' dé¢ dudi hét CO, trong dung dich miu
(dam bao BaCQ, khang két tua theo).

Lay ra khoi bép, doi ngudi dén 50 ~ 6G°C. Tién hanh thém
BaCl, 10% am vao duﬁg dich miu dé két tta BaSO, Thém
cham, tiung giot va khudy ky. Cit 100ml dung dich miu thém
5ml dung dich BaCl, 10%. Day nap kinh, dat ¢6c vao th im
(hodc ti sdy) dé yén ¢ 50 ~ 60°C trong vai gid. Ngit dién ta 4m,
dé yén qua dém.

Ldy e8¢ ra thém 1 giot BaCl, 10% vao dung dich méu,
quan st xem ¢6 xuat hién tua tring n@ta khéng? Néu khong,
tuc 1a da két tua hoan toan SO trong dung dich mau. Bat diu
tién hanh loc tua BaS0, bang giay loe dinh Ligng bing xanh.

Rita gan tua BaSO, trong ede 2 1an, sau dé chuyén toan b

taa lén phéu va tiép tuc ria 6 ~7 1an niia bing nudc cit &n cho
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dén hét Cl {thi bang dung dich AgNQ, 1%).
Cin can than loc, ria, tranh Jot tla qua gidy loe.
3) Nung va cdn tua BaSO,

S4ay phéu chia tia cho kho bét (com am), gd gidy loe chia
tia ra khoi phéu, géi gon va cho vio chén sit da hiél khéi luong
{chén sd da dude dot g 800°C va can trén cdn phén tich dé biét
khoi luong chinh xac). Cho chén st chita tha vao 10 nung, nd hé
cua 16, tit tii ndng nhiét do 1o cho chay gidy loc (khong chay
thanh ngon lia). Pé ¢ 600 ~ 650 °C trong khoang 30'~ 10 dé
gidy loc chay hoan toan. Khi da gan thu duge tlia trang ¢6 thé
ning nhiét df 1én 700 °C cho chay hoan toan thanh tha trang,
dong kin cua 16, nang nhiét 4o 10 1én 750 ~ 800 °C. Giit ¢ nhiét
dé nay trong 1h ~ 1h3{

Liy chén ra, dé ngudi trong binh hut 4m dén nhiéL dd
phong. Can trén can phan tich. Ghi khéi lugng can ldn tha
nhat. '

D6t 1ai § 750 ~ 800°C trong 30’ nia 14y ra cdn lan thit hai.
Néu két qua hai lan can chénh léch khéng qua 0,2mg thi
cé thé két thuce thi nghiém. Néu khéi higng can lan thi hai it
hon lAn thd nhat > 0,2mg thi can d6t lai 1an thi ba.
GB;IS[)I miu — (}[-h(‘n vinga e Bk~ G(‘hun khamg

Déng thai tién hanh thi nghiém khéng méu tim:

"1 p— a Bl
(Jmfnu irang (-Jrhr'm i md trang T (—'vhén khimp
Bl "1
SO;; (U/U) — _(_("R.l.‘:(); mau ("I]\'\lu.i‘lilll_‘_() ' KSU;; P 100
(Im

Ko = Muoa ! Mo,

G, - khé lugng mau da can dé phan tich (g).
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P - hé 6 thé tich dé tinh ra khéi lugng SO, ¢6 trong toian
b lugng mau da can dé phan tich.

Sinh vién ty lap cong thite va tinh két qua biéu thi ra ham
lugng %8S,

(Né&u luu huynh trong mau tén tai chi véu ¢ dang sunfat
thi ¢dn biéu thi két qua phan tich ra %S80,, néu chii véu ¢ dang
sunfua thi biéu thi ra %S).

Cha y:

C6 thé thay déi thanh phin ctia hdn hop thiéu két tuy
theo ting loal mau,vi du: miu ¢6 ham lugng silic khong cao
dang hén hgp chia it MgO hdn (Na,COy MegO = 1: 2); néu niu
¢6 chiia nhiu chat khit nha: khoang vat sunfua. chat hitu co thi
cAn dung thém chat oxy hoa nhu kali clorat hoic kali nitrat
Na,CO,: MgO  KCIO, =3:2:0,2 (ty 1& khé1 lugng).

- Cac hoa chat dung dé thidu két mau cAn sach luu huynh
va cac hgp chat cua luu huynh. Néu khong ¢6 boa chat sach, cin
tién hanh tinh ché lai hoa chat trude khi dung (nhit 1a MgO va
7).

2.2.2.2. Thyc hanh két tla keo

139



BAI 9. X4c dinh ham lugng Si0O, trong mau silicat
(mau dat, da) bang phuong phap khdi lugng

a) Nguvén Iy cua phuong phap

Si0, 1a thanh phéan thudng ¢4 ham ludng lén trong da goc
cling nhu trong vat liéu phong hod. Ham higng cua né trai réng
tit vai phan tram téi xap xi 100%. Ham ludng Si0, 1a mdt chi
tiéu quan trong dé phin loai da, dat.

Ba&i véi miau da (dat) c6 thanh phan chinh 1a cac khoang
vat thude 16p silicat (mau silicat) dé xac dinh ham lugng S10,
ngudi ta thuong dung phudng phép phan tich khéi luong gém
cac bude sau:

o Phén huy méu

Ve tinh chit hod hoc, Si0O, 14 mét oxit axit khéng bi hoa
tan bdi cac axit khoang (HNO,, HC1, H,S0,, HCIO). Vi vay, dé
phan huy mau ngudi ta tién hanh nau chdy méu véi kiém manh
(KOH hoac NaOH) 6 600 ~ 650 °C hoiic mudi kidm (K,CQ,, hoic
Na,C0,) ¢ 850 °C: 810, trong mau duge chuyén thanh silicat
kiém dé tan (K,510,, hoic Na,Si0,). Hoa tan chit nau chay
bang axit clohydric sé thu duge dung dich, trong dé silic cta
méu da dude chuyén thanh axit silixic:

K.,510, + 2HCl + nH,0 — H,810, nH,0 + 2K(l

Axit silixic ton tat trong dung dich thu duge ¢ dang phan
tt hoa tan va dang keo cia axit silixic. MAu dat, da thuong cé
ham lugng $510, ldn, do 46 trong dung dich keo thu dude d6i khi
xuét hién mdt lugng nho tua axit silixic. Dé két tua axit silixic,
vi dung dich thu duge 1 dung dich keo, ngusi ta khéng dinh
muc dung dich nay rdl liv ra tiing phan ma phai ding toan ba
dung dich.
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Cac kim loai khéc trong mau t6n tai trong dung dich ¢
dang cac mudi clorua hoa tan: FeCl,, AlCl,, CaCl,...

¢ Két tua axit silixic

Trude tién, tién hanh ¢é dung dich mau thu duge cho dén
mudi Am dé 1am mat bét nude trong phin ti axit silixic,

H,8i0,. nH,0 —29°C | 150, 3H,0 + m-3)H,0 1

Trong qua trinh nay, mdt phan keo axit silixic trong dung
dich bi mat nude theo phan tng trén, tao thanh két tha va duge
tach ra khoi tudng nudc. Tiép theo, dé két tia hoan toan axit
silixic, nguol ta thém HCI dac va dung dich keo gelatin vao
mau. (6 ché két tha nhu saw trong méi truong HCI dae, keo
axit silixic hdp phu ion Cl' mang dién tich 4m, keo gelatin hap
phu ion H' mang dién tich duong. Hai keo nay déng tu vdi nhau
(lién két cac dién tich trai dau) va lam cho axit silixic két taa,
tach ra khoi tuéng nudce.

Sau khi két tua xong, tién hanh loc néng qua gidy loc dinh
lugng bang vang hodc bang xanh va rda sach tua axit silixic
bang HCI loang, néng.

o Nung tia axit silixic dé chuyén axit silixic thanh
S5i0, va ean Si0, thu dugc trén can phén tich
Nung taa axit silixic 6 900 ~ 1000°C sé thu duge Si0O,:

H,8i0, nH,0 —900-1000°%C | &y, + menyp,0 T

Khi nung tua axit silixic, gelatin 14 chat hitu co, bi chay
hoan toan thanh CO, va H,0. Néu mau giau hgp chit chia
photpho, mét s6 muéi photphat ¢6 thé két tta theo nhu FePO,,
AlPO,, T1,(PO)),... 1am tang két qua xdc dinh Si0,. Trudng hgp
nay, can nung tua trong chén bach kim. Sau khi can taa Si0,,
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tién hanh xt 1y tta bang HF :
Si0, + 4HF — 8iF,T + 21,07

Sau d6 nung va c¢an lai. Hiéu s6 gitia hai lan can (trude va
sau xu Iy HF) chinh 1a luong $i0, etia mau.

Trong nudce loc thu duge sau khi tach axit silixic nhu trén,
thuong con chita mét lugng nho axit silixic hoa tan, lugng nay
khéng phu thude viio ham ludng Si0, trong mau va ciing khong
phu thude vao lusng can miu, vi vay khéng nén can it miu dé
lam giam sai s6 khi xae dinh ham lugng Si0,. C6 thé xac dinh
lugng axit silixic trong nude loc bang phuong phap so mau rdi bd
xung vao két qua phan tich khdi lugng. Day 1a sai s6 hé théng
cliia phuong phap. Nhiéu két qua nghién citu cho thay sai s8 nay
13 0,3 ~ 0,5 %310, (sai s6 tuyét déi), vi vay néu khéng c6 diéu
kién dé xac dinh ham lugng silic trong nuéc loe bang phuong
phap so mau thi cing c¢6 thé bé xung sai sé hé théng nay vao két
qua phan tich khéi lugng.

Yéu cau:

Sinh vién hieu dude co sé 1y thuyét chua cac bude thi
nghiém dé tach hoan toan silic trong mau dat (da) thanh axit
silixic va thu dudge Si0, tinh khiét, déng thai thu dude dung dich
nude loe gom Loan bo cac thanh phan khac eda miu dé c¢d thé si
dung dung dich nay xac dinh nhiéu thanh phan ¢da mau nhu
sat, nhém, titan, canxi, magie. Sinh vién lam quen véi thue
hanh két tua keo: thao tac két tha, loe, ria, nung va can két
tua.

b) Thuc hanh
- Chudn bi hod chdt, dung cu
1. KOH (pA)
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2. Dung dich HCI dac (pA); 1:10
3. Dung dich AgNO, 1%

4. Dung dich gelatin 1% pha trong nudce cat nong (khi -
dung mdi pha)

5. Chén niken dung tich 50ml hoiic 30ml
6. Cde dot 250ml

7. Paa thuy tinh, nip kinh déng hd, phéu thuy tinh &
Sem

8. Chén s dung tich 20ml hodc 30ml

9. Gidy loc dinh lugng bang viang hodc bang xanh &
l1lem

10. Bép cach thuy
11, Lo nung

12. Binh hit am
13. Cén phén tich

- Thye hanh phén tich méu

1) Phén huy mau (buée nay can bd phong thi nghiém
tién hanh)

bém 30 vién (3 ~ 4g) KOH tinh khiét phan tich vao chén
niken dung tich 30 ~ 5¢ ml. Dun trén bép dién cho KOH néng
chay. Can chinh xdc (trén can phan tich) 0,5000g miu da say
khd, cho vao chén chita KOH néng chay, dun tiép trén bép dién
cho mau chim vao KOH néng chay. Pat chén vao 16 nung, nung
6 400 "C khoang 10 phut dé KOH mat nude thanh K,Q, sau do
nang nhiét do lén 600 ~ 650 °C trong 20 ~ 25". LAy chén niken ra
khoi 16 nung, d¢i ngudi bét, dat nghiéng chén vao cde 250ml,
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thém nudc cit ngudl dén ngap chén va ngam khoang 30" cho
chit ndu chay tan va long ra khoi chén. Dung HC 1:10 ria sach
chén niken vao ede. Thém vao dé 1sml HCI diae dé trung hoa
lugng kiém du va chuyén cac hydroxit thanh muéi clorua. Nhu
vay, mau da duge hoa tan hoan toan thanh dung dich. Quan sat
ky va dung dfa thuy tinh dé kiém tra xem c6 con bdt mau chua
bi hoa tan lang dudi day cdc khong? Néu con, phai lam lai thi
nghiém véi théi gian ndu chay lau hon.

Tién hanh c6 dung dich thu duge trén bép cach cat § nhiét
dd < 90 °C cho dén con khoang 50idd, sau dé ¢o trén bép cach
thuy cho d&n muéi 4m d¢é lam cho H,8i0,. nH,O mat b6t nude.

Thém vao mau (mud am thu duge 3 trén) 15ml dung dich
HCl dae, khuay k¢, day ndp kinh déng hd va dé yén qua dém dé
keo axit silixic hdp phu ion Cl.

2) Két tua axit silixic

(sinh vién bét d4u tién hanh thi nghiém tir budc nay).

+ Pha dung dich keo gelatin 1% trong nudc cit néng (70 ~
K0,

+ Dat c6c miu vao bép cach thuy khoang 15' dé miu dat
khoang 80 °C. Thém vao mau 10ml dung dich gelatin 1% néng
mé1 pha (rét ca mot lan, khong can thém tung giot) khuay ky
trong 30 giday. Day nap kinh, dé& yén 15’ trén bé&p cach thuy cho
keo axit silixic- gelatin dong tu, Tiép tuc thém vao mau 50ml
nude cat néng (70 ~ 80 °C), khudy nhe dé hoa tan cic mudi
clorua da két tinh trong qua trinh ¢6 dung dich mau (g bude
mot). dé vén trén bép cach thuy 30 nia.

+ Tién hanh lge néng tha axit silixic qua giay loc bing
xanh hoac bang vang 11em- hitng nude loc vio binh dinh midc

250m). Nuée loe s& duge ding dé xéac dinh cac thanh phan khac
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cua mau. Rua tua axit silixic bing dung dich HCI 2% noéng 4~5
lian, sau dé riia bing nude cat néng cho dén hét C1 (tha C1 bang
AgNQ,1%: hung dudl phéu loe vao cde nho chita dung dich
AgNO, 1%, quan sal xem c¢on xuit hién tia trang khéng ™.

+ Sau khi két thiic viée loc, rita tlia axit silixie, sdy nhe
phéu chua tia cho kha bl (con dm), g3 214y loc chiia tta 1a khoi
phéu, géi lai cho vito chén sit da biét khéi luong (chén st da
nung dén khoi luong khong déi 6 900 ~ 1000 °C).

3) Nung va can tia axit silixic

Prit chén s chaa tua vao 16 nung, md hé ciia 1o, t tir dot
chay giay loe, (lae dau dét § nhigt d6 thap sau tang din, sac cho
gidy loc khong chay thanh ngon la) d6t trong khoang 1h ~
thi30", ciin ch ¥ nhiét 46 khéng qua 650 °C, khi tia chi con den
it, ¢6 thé nang nhiét 46 1én 700 °C cho dén khi thu duge tiaa
tring. Déng kin ciia 19, néng nhiét dé 1én 900 ~ 950 "C, gitt &
nhiét 46 dé trong 1h30".

Lay chén sit chita tta va khéi 16, d€ ngudi lrong binh hiit
Am dén nhiét d6 phong. Can chén s chita tda trén cin phian
tich = .

Lai cho chén chua tha vao 16 nung, nung ¢ 900 ~ 950 °C
trong 30" nita, lay ra can lan tha hai —» G..

Néu két qua can 14n thi hai it hon Jan thi nhit khéng
qua 0,2mg thi cé thé két thuc vide nung tua.

Néu G- G, > 0.2 mg thi tiép tue nung lin thit ba (30 niza)
cho dén khi chénh léeh khéi lugng gitia hai 1in nung khong vugt

quh 0. 2me.

hl . —_ (‘ ('\
Tiommdn T S Tehen chim tva 20027 S Tohen b hnnr

Ding thii ticn kanh thi nghiém khong mau tim:
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St lrdng T Tehdn eba mao teang T M Tehdn khang
~ .
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Si0, % =

G

1]

G,, khéi lugng mau di can dé phan tich (g).

- Tinh két qua ham lugng Si0), cua mau (%)

Chu v

+ Khi ¢6 mau, cian chd ¥ khong dé khd mau (chi 6 dén
muéi Am). Néu dé khé miu, ¢6 thé bay hét axit lam cho mdt
phéan canxi, magie trong mau sé phan tng vdi Si0,*, hinh
thanh két tGa silicat kiém thé (CaS$i0,, Mg8i0,) lam tang két
qua xac dinh $10., giy sai s& duong, déng thai lai lam giam
ham lugng canxi, magie trong dung dich nudc loc, gy sai sd am
khi xdc dinh canxi, magie. Khi mau bi bay hét axit, mét s6 muéi
photphat eting ¢6 thé duve hinh thanh (photphat nhém, sit.
titan, canxi..) lam tang két qua xac dinh S10,, déng thai Lam
giam két qua xac dinh ching ¢ dung dich nuée lgc.

+  Khi ¢6 mau, can dam bao ¢6 6 nhiét d < 100 °C bang
cach ¢6 cach thuy va thudng xuyén khudy mau, dac biét 1a khi
mau gan can. Néu ¢6 true tiép trén bép dién, nhiét d6 cao & so1,
ban mat mau. Mat khac, 6 nhiét d6 cao (= 100 "C) mdt phin
FeCl, trong mau s¢ chuyén thanh thé khi bay ra khéi dung dich,
nhu vay, sau khi téch silic sé khéng thé dung dung dich nudc
loc dé xac dinh ham higng sat cia méu.

+ Khi pha dung dich keo gelatin, can dun cach thuy dé
dam bao khéng dat dén nhiét do sé1. Néu dun tryc tiép trén bép
dién cho dén s61. keo gelatin sé bi pha huy, khong thé két tia
hoan toan axit sihixie duge.

+ Khi nung tia axit silixic trong 16 nung ¢ giat doan dot

chay giay loe, khing dude dé gidy chay thanh ngon lGa. vi néu
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chay thanh ngon Ita, mét ligng nhé tia Si0, c6 thé bay theo
ngon lita ra ngoai chén nung, giy sai s6 Am.

+ Khi nung tua axit silixic, néu khéng dam bao thong khi
tot va v6i ndng nhidt dg 15 1én cao (>700°C) khi gidy loc chua
chay hoan toan (chwa thu duge tta tring) thi mot phan Si0, ¢6
thé phan itng vdi cacbon, hinh thanh cacbua silic ¢6 mau xam:

Sau d6, du dét & nhiét do rat cao ciing khéng thé chuyén
S1C thanh 8i0, duge, trusng hgp nay tha S$i0, thu dude c6 mau
xam, két qua phin tich sé mang sai 6 Am.
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PHU LUC

1. TINH CHUYEN KET QUA PHAN TiCH DINH LUGNG

1) Tt ham ludng hgp chat tinh chuyén ra ham
luogng nguyén t6, ion hoide hop chat khac

% XnY — %X

M
%X = % XnY x X
“Hlyny
n - Sétunhién (1,2,3,4.. )
My - Mol nguyén tu cua nguyén t6 cin xac dinh x

My,v. Mol eua hop chit XnY

Vi du: Bang phudng phap khéi lugng, xac dinh duge khai
lugng BaS0,. nhd d6 ¢6 thé tinh ra ham lugng S, S0,*, 80, hoac
Ba tuy theo yéu cdu biéu thi két qua phan tich va thi nghiém da
tién hanh.

Néu thi nghiém da tién hanh la dang dung dich BaCl, két
tua luu huynh trong miu, sau khi can tua BaS0, di tinh ra
%S0, nhung lai cin chuyén két qua phan tich dé ra %S hoar
%30,%, tinh nhu sau:

Ms

%8 = %S0, x - %S0, = %80, x .M

50, 805
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Gia st ham Iugng SO, 1a 2,30% tinh ra ham lugng S:
%S = 2,30 . 32,06/80,06 = 0,92

Néu thi nghiém da tién hanh la dung dung dich H,SO,
két tna bari trong miu sau d6 da tinh ra %BaS0, nhung lai can
chuyén két qua phan tich dé ra %Ba, tinh chuyén nhu sau:

_M_F&__

%Ba = %BaSO, x

+*¥lRas0,

2) Tu ham lugng nguyén t& tinh chuyén ra ham
lugng hgp chit hoéc ion cia né

%X — %XnY

M
% XnY = % X x ¥
n.M,

My,
Viduy: %Na,0 = %Na x — 220
' 2MN:1

M
%ALO, = %Al x 2208
(\]

Gia su ¢6 két qua ham Iugng Na trong miu 14 1,06%, tinh
chuyén két qua dé ra %Na,0 nhu sau:

%Na, 0 =1,06.61,98/2 2299 =143

3) Doi tir ham lugng phin trim va cae cach biéu thi
ham hugng khace ra ppm, ppb va nguoc lai

- Déi tir % ra ppm : % = 10*ppm

Vi du: ham lugng Cu trong mau 0,0082% = 0,0082.10"
ppm = 82ppm, vay ham lugng Cu trong mau d6 13 82ppm.
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- D6i tit ppm ra % : ppm = 10-'%

Vi dy: ham lugng MnO trong mau 14 120ug/g = 120mg/ke
= 120ppm = 120.10"% = 0,012%.

- Déi tit % ra ppb : % = 107ppb

Vi du: ham luong Au ctia mau 12 5.10%% = 5.10%. 10°ppb =
50ppb.

- Péi tir ppbra % : ppb =107%
Vi dy: ham lugng Pt ctia mau la 3ppb = 3.107%
- Déi tit ppm ra ppb: ppm = 1000ppb

Vi du:ham lugng Au ciia mau 1a 0,007g/tdn = 0,007ppm =
0,007.1000ppb = 7ppb, thay vi biéu thi 1a 0,007ppm cé thé bidu
thi la 7ppb.

Ham lugng As trong mau nuée 1a 0,032mg/L=0,032ppm =
0,032.1000ppb = 32pph.

Ham lugng Pb trong miu nudce 1a 0,004mg/L=0,004ppm =
0,004.1000ppb = 4ppb, thay vi bidu thi 1a 0,004ppm c6 thé biéu
thj la 4ppb.

- Déi tix ppb ra ppm : ppb = 10*ppm

Vi du: ham lugng Cd trong méu dat 1la 1300ppb = 1300.
10° ppm = 1,3ppm

Il. TINH CHUYEN NONG DO DUONG LUGNG, NONG PO
MOL RA B0 CHUAN

1) Trudng hgp chat can xac dinh B 1a nguyén to

- Tinh chuyén tit néng d¢ duong luong ra dé chudn
va nguoc lai
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Tam = Ni. Eqg Ny= Tagy/ Eqg
N, - Néng dé ducng lugng dung dich chuin chat A (N/lit).
Eq; . Duong lugng caa chat B
T @ . 56 mg chit B (ng vdi 1ml dung dich A.

Vi du: dung dung dich chuan K,Cr,0, néngdd 0,012N gé
chuan d¢ xac dinh Fe, trong phan ving chuin d6 nay duong
lugng cua sit bang mol: Eq ., = M, = 55,85 vay:

Tracr207 ey = Nioowor - Eqr. = 0,012 . 5585 = 0,6702
mgFe/ml K, Cr,0.

- Tinh chuyén tit néng dé mol ra dé chuén va nguge
lat

Tauw = (bla) . C, . My Ci=a. Ty /b. My

b, a - 86 phan ti chit B, chat A trong phan tng chuin d6
di dudc cdn bing

C, - Néng dé mol ciia dung dich chuan chat A (mol/L)
M5 . Mol cta chat B.

Vi du: Dung dung dich chuin K,Cr,0; dé chuin d6 xac
dinh Fe :

K,Cr,0; +6FeCl, + 14HCl — 6FeCl, + 2KCl +
2CrCl, + 7H,O
Phan tng cho thdy b = 6, a = 1 vay dé chudn ctiia dung
dich K,Cr,0; theo Fe:
Tkocr20t 7o = 6 Cracrwor - Mp.
Gl?i St‘ C KaCr07 — 0,00ZmOUL (thdng ﬁng vl NKZC}'2OT =

0,012 trong vi du trén), ta co:

Treacrsor vn = 6 . Cracmor - My, = 60,002 . 55,85 = 0,6702
mghke/ml K,Cr,0,
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2) Trudng hdp chat can xac dinh B 13 hdp chat BnY

- Tinh chuyén tit nong dé duong luong ra dé chudn
va ngugc lai

" - 2 > -
Camny) = Ny . Eggay No= Taman/ Eqgay

Eduy . Duong lugng ctia chit cin xdc dinh B.Y trong
phan dng chuan dé.

Vi du: xéc dinh ham lugng Fe,O, bing phuong phap
chuan d6 K,Cr,0;, véi néng d6 dung dich K,Cr,0; tiéu chuén la
0,012 N:

Tioceeor rezom = Niocrsor - Eqp.c0:
= 0,012.79,85 = 00,9582
Trecror weson = 0,9582mg Fe,0,/ml K,Cr,0;

- Tinh chuyén ti nong dé mol ra dé chudn va nguoc

lai
" b.Cy Mp,y _ an. Typy
Lagppoy, = ———21% C,= ———=&ny
a.n b. Mg,y
Trong vi du trén  Nyoewor = 0,012 5 C o = 0,002
VAy:

Tracwor v = 6. Cracror - Moo,/ 2
6.0,002 . 79,85 = 0,9582

Tkoceoriva = 0,9582mg Fe,0,/ml K,Cr,0,

3) Trudng hgp cac chat tham gia phan (ng chuin dé déu
c6 duong lugng chinh bing mol

Vi du: chuan do EDTA, chuin db Cl' bing nitrat bac... Ap
dung cic cong thice tinh chuyén sau:



- Khi chét can xdc dinh B la nguyén t6

Tan = Co M, Co= Ty / My
- Khi chét can xdc dinh B la hop chdt BnY
. MBII‘(_

I

Cy=m. T/ Mpyy
Vi du: Xac dinh ham lugng Fe,O, bing phuong phéap
chuin do complexon Néng dé dung dich chuan EDTA la

0,012M:

— {1
Ti']I)’I',-\in-‘.Z()Ji} - (’EDT,-\ L

0,012 .1569,7 2 =0,9582
Tepra ikezon = 0,9582 mg Fe,0./ml EDTA
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