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PHU LUC 3

31 CAN VA XAC PINH KHOT LUONG

Xac dinh khoi lirgng la buéc thudng xuyén trong quy trinh
phan tich. Can la thiét bi phong thi nghiém can thiét trong
hau hét cac phép phan tich. Tuy nhién, phép can lai la
ngudn phd bién gay sai so kho phat hién.

Quv trinh 1110t4 dudi day ap dung truc ti€p trén cac can
dién tr.

Quy trinh xac dinh khéi luwng co thé chia thanh ba bwdc co
ban: Chuan bi can, kiém tra can va can xac dinh khoi lugng.

Chuan bi cén

Budc ban dau la chon, trang bi cac dung cu thi nghiém
thich hop, nhw cac do dung vat can (gidy can, phéu can...),
binh chira, kep gap. pipet, thia ¢ kich c¢& phu hop ...

St dung d6 dwng c6 kich c¢& khong vuot qua tai trong clua
can va phai dam bao sach, kho.

Chuén bi cac mau can va cac hda chat can thict, néu co yéu
cau, pha cac dung dich, thudc thi.

Mau can c6 thé yéu cau nghién min hoac sdy khd. Mot vai
mau can phai duoc 1am ndng hodc béo quan trong thiét bi
lam lanh. Truwéc khi can, mau can phai dam bao dugc can
bang nhiét v&i nhiét do cta can. BE tranh sy ngung tu hoi
am, cAc mau can lam lanh phai duoc dé téi nhiét do phong
trude khi mo nap binh dung.

Kiém tra can

Can phai duoc kiém tra trwdc khi tién hanh can dc loai cac
sai sO 0 thé xay ra. Nguoi st dung can can kiém tra moi
tredng can, hiéu chudn can va kiém tra do khong dam bao
do cua can.

M@éi trudng can

Can phai dugc dat Ui tri thich hop c6 mic rung dong du
thap, khong co ludng khi va cé ngudn dién 6n dinh.

Cén va khu viyc 1am viéc chung quanh phai dwgc gitr gon
gang va sach sé. Nén dung ban chai 16ng min lam sach dia
can trugc khi can.

Khi can duwgc di chuyén den noi khac, can phai dé can on
dinh téi nhiét d6 ctia moi truyng mai va phai hiéu chuéan
lai can.

Hiéu chuan cén

Mo ngudn va dé can 6n dinh trong it nhat 1h trwdc khi tién
hanh hiéu chuan (céac céan vi phan tich can dé on dinh 24 h
dé dat sw can bang).

Cac can phan tich dién tlr c6 hé thong ndi chudn dua trén
tai trong xac dinh.

Sirhiéu ciman dwoc tién hanh trong diéu kién nhiét do phong.
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Do khdong ddm béo do cua can

Céch giam do troi

Do tréi la mét trong nhitng sai s6 thudng gap va cling la
véu t6 co6 thé lam giam hodc loai bo dé dang nhat.

Kiém tra mau thtr, can phan tich va méi trwong phong thi
nghiém dé loai bd cac nguyén nhan sau day co thé gay sai so:
Ctra budng can mo.

Nhiét do chia can va mau can khong dong nhét.

Mau cén tang hodc giam khdi lugng.

Can mai dwoc di chuyén nhwng chura dwoc d6 can bang véi
moi trudng hodc chua dugce hiéu chuan lai.

C6 cac ludng gi6é trong phong thi nghiém.

Nhiét d6 trong phong thi nghiém thay doi.

Can khong dat that thang bang.

Céc hoat dong trong phong thi nghiém gay rung dong.
Anh huong clia cac bd phan co hoc xay ra trong sudt qua
trinh can.

Hién tuong tré c:ohoc

Hién tuong tré cla can 1a do s cang qua mirc cac 10 xo,
chi yéu gay béi viéc can qua tai hodc boi danh roi vat nao
do 1én dia can.

Quy trinh dam bao chét lvgng cho s do db trdi clia can
Sau mét khoang thoi gian van hanh can, do6 tréi cta can
duwoc kiém tra bang viéc can khoi lvgng qua can chuan
da dwgc néi chudn. Viéc kiém tra nay nén thyc hién sau
khi can da dwogc hiéu chuén & nhiét do phong thi nghiém,
triede khi cdn mau du tién trong ngay hodc sau mot su ¢d
co thé lam sai léch can (mét ngudn dién, di chuyén can
dén vi tri khac...).

Qua can chuén phai c6 khdi lvong hang dinh va khong vurot
gwa mirc trong tai ctia can. Moi can ncn dugc cung cap mot
gua can chuan, dwng trong hop bao vé va dat canh can.
Can thuc hién nhitng quy trinh sau day do lam giam céc sai
s0 can va kha nang sai so do do troi:

Dam bao ndi ngudn dién cho can, kiém tra bot nwdc thang
bang clia can.

Hiéu chudn can phan tich hodc can vi phan tich.

Hang ngay, nguoi dau tién st dung can phai kiém tra can
bang cach can khoi lwgng qua can chuén, ghi chép khéi
lvong nay vao s theo di dé so sanh vai cac 1an can trudec.
Neu sy chénh Iéch 16n hon gigi han cho phép cua can phan
tich va can vi phén tich, phai bao céo dé sira chira.

(Qua céan chuan phai dwoc bao quan, tranh s ti€p xudc véi
nhitng chét gay & nhiém trong khéna khi, c6 thé lam sach
bang mét miéng vai gac dugc lam am bang mét lvgng nho
dung mdi thich hgp nhw ether ethylic).

Céan phan tich

Chon mot qua can chuadn cé khéi lugng phl hop dé kiém
tra can phan tich. Neu cd thé, cai dat can do doc tGi so
thap phan th 5. Van hanh can theo hwéng dan cla nha
san xuét.

Dung kep gdp qua can chudn dat can than lcn dia can, tranh
d6 roi xudng dia can. Dat qua can vao chinh gilra dia can
dé loai trir do loch géc. Neu khénti c6 su trdi, khoi lugng
clia qua can chuén sé hang dinh.
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Binh ky slr dung qua can chuén c6 dinh sé phat hién dwoc
do6 trdi cua can (néu co). Viéc kiém tra db troi dugc thie
hién bang cach can & nhitng vi tri nhay nhit. Mitc dao
dong khdi lwgng thu dwoc khéng dugc vuot qua = 0,2 mg.
Vi du: Véi qua can 20 g, néu gia tri trung binh doc duoc la
19,9984 g, khdi lvgng dao dong tlr 19,9982 dén 19,9986 g
ia chdp nhan duwoc. Vi vay phai doc két qua nhiéu lan truéc
khi thiét 1ap dung sai.

Can viphan tich

Tién trinh nhw hudng dan cho can phan tich nhimg ding
mot qua can chuén thich hop cho loai can nay.

Vi du: Co thé diing qua can chudn 100 mg cho can c6 mirc
trong tai 1a 150 mg hodc cé thé ding qua can chuan 10 mg
cho mot cén siéu vi phan tich cd muc trong tai 1a 15 mg,
(Ngudi st dung can phai biét trong tai t6i da clia can dé
chon qud cén chuan thich hop).

Gan biéu thi khéi lvong bang miligam. Ghi chép khdi
lvong ngay sau klu két qua doc 6n dinh mét vai giay. Su
bién thicn khoi lwgng phai trong gi¢i han phu hop véi tiéu
chudn k¥ thuat clia nha san xudt nhwng khong dwoc 16n
hon 0,1 % luwgng mau can.

Vi du: Néu can cac mau 10 mg, sv bién thién khéi lwong
clia qua can chuan phai khdng vuot qua 0,01 mg.

Can xac dinh khéi luoTig mau

Trong buéc cubi nay, chon phan thap phan cla két qua can
theo yéu cau cua quy trinh phan tich. Phan Kvh cac phép
phan tich trong dugc phdm st dung mot lvong nhd mau
thlr, ndn yéu cau gia tri doc trén can cai dat toi so thap phan
thir ndm dé dat d6 ding can thiét.

S6 thap phan thir tw thich hop hon véi cac khéi legng mau
can gan bang gam.

Khéng can mau qua lau de tranh nhirng thay déi gay ra bai
su twong tac véi nwdc trong khdng khi va khi carbonic.

Gioi han trong tai

Chon cén phu hgp véi khdi lucmg phai can va do ding cén
thiét. Mdi can c6 mdt gidi han trong tai, khong nén vuot
qua. Mdi nha san xuét can da xé4c dinh trong tai t6i da cla
can va gi¢i han nay thay déi voi tirng loai can. Nguoi sy
dung nén biét gi¢i han trong tai dé tranh lam hong can.

Pung cu chira mau

Nhitng dung cu chtta mau can théng thwong 1a lo can,
thuyén can (phéu can), gidy can, binh nén... Dung cu chia
mau thich hop phu thudc vao khéi lvong va trang thai mau
can (Iéng, ran, bdt...). Phai chon dung cu chtta mau thich
hop cho tirng mau can. Khéi lugng dung cu chira cong
kh6i luvong méau can can phai khdng vugt qua trong tai toi
da cua cén. Kich c@, hinh dang cua dung cu chira phai phu
hop véi dia can va khong gian budng can dé khong anh
huong den cac thao tac can. Quan trong la dung cu chia
mau phai sach va kho.

Can sir dung gang tay, kep gép va cac dung cu dé ldy cac
dung cu chtra vi mé hoi tir tay c6 thé anh hwéng téi khoi
lwgng cén.

Thuyén can thuvong dugc st dung nhiéu nhat vi n6 vira la
dung cu chita vira 1a phéu gitp chuven dé dang mau can
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vao binh. Thuyén can cé nhiéu co khac nhau, nén chon c&
phu hgp cho tlrng tredng hop.

Gidy can throng slr dung dé can chét ran. Gidy can duoc
cam bang tay, phai can than dé tranh lam roi, d6 mau can.

Cacphuwongphap can

Nhitng phuong phap sau day thuong duoc st dung va cho
két qua phan tich toi.

Phiccmg phéap |

Can trlr bi: Dt dung cu chita réng 1én chinh gitra dia can
va nhan phim can trlr bi dé khéi lwgng clia dung cu chira
khdng hién thi nira (gia tri 0). Cho mau can vao dung cu
chira va ghi nhan khéi lugng mau can. Chuyén lugng mau
can vao binh dinh muc roi can lai dung cu chira ban dau.
(Cha y khong thay dai s cai dat can trir bi cla can gitra 2
Ian can nav). Khéi lwong doc dwoc & 1an can thv 2 chinh la
lvong mau thir khong chuyén hét vao binh dinh mic (con
dinh lai trén dung cu chira mau cén) va dugc trir vao khdi
lvong mau can doc dwoc ¢ 1an can thé nhat d6 xac dinh
khoi lvgng mau thir da dugc chuyén vao binh.

Phuong phép 2

Can khéng trr bi: Cho mau thir vao dung cu chira va dit
Ién chinh gitta dTa can. Ghi nhan khoi lvgng can va chuyén
mau thr vao binh dinh mc, can lai dung cu chira ban dau.
Khéi lvgng doc duge ¢ l1an can thiv 2 14 tdng khoi lvong
clia dung cu chira mau va luong mau can khong duoc
chuyén hét vao binh (con dinh lai trén dung cu chita mau
can). Hiéu cuta khéi lwgng can ban dau va khoi lvgng can
lan 2 1a khéi lvgng mau thir da chuyén vao binh dinh mic.
Phuong phép 3

Phwong phap nay duoc xem nhu la phuvong phap chuyén
toan luvgng. Mau can dugc cho vao dung cu chira da can
bi, xac dinh khdi lvong mau can boi sy chénh léch gitra
khéi lwgng can doc dwoc va khdi lwgng can bi. Toan bd
lrgng mau thir dvgc chuyén hét vao binh bang cach ding
mot dung moi de hoa tan mau va trang dung cu chira mau.

Quy trinh x& Iy mau can an toan

Céc thao tac an toan khi can: Ngudi ti€n hanh can can doc
ky cac théng bao vé mau thir, cac tai lidu an toan v@ hoa
chat, nguyén vat liéu... trwée khi can.

Nhiing nguyén liéu, héa chat nguy hiém (chat doc, chat an
mon, chét dé chay chét nd, chat gy di ¢ng, chat phong
Xa...) phai dat & noi riéng biét, kin, cé hé théng loc khi
thich hop.

Sl dung khau trang chc miii va miéng dé ngan nglra viéc
hit cac bui héa chat. Can dung gang tay dé tranh sy tié€p
xUc voi da va cling dé ngan ngira hoi am, mo hoi bam trén
dung cu chira khi can mau. Trong sudt qué trinh can, nguoi
tién hanh can phai tiép xdc v6i cac chét lieu nguyén chat ¢
nong dd cao, do do6 phdi ludn luén quan tam don bién phéap
bado dam an toan.

Quy trinh can dwoc thuc hién véi nhiéu loai mau thir khac
nhau nhu chat ran, bot min, chat léng (nhét hodc khong
nhét, bay hoi hodc khong bay hoi)..., nén mdi loai mau
thir yéu cau nhirng thao téc ricng biét.
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Cén chét ran

Chét ran cd 2 dang: Dang khéi lugng 16n c6 bot hay khong
c0 bt tren bé mat va dang bot min hay nhitng tinh thé nho.
Khi can chat ran cé khéi lvgng 16n va co bot trén bé mat,
duing gidv can dé bao vé can. con khong cé bot trén be mat,
tro co thé dat tryc tiép 1én dia can (vi du: vién bao).

M4u chét ran phai ldy bang kep gép, khong ldy bang tay.
Hién twong tich dién:

Dang b6t min ¢c6 xu huéng tich dién, lam cac tiéu phan bay
xung quanh. Hién twgng nay phai duoc loai bo trwéc khi
can. Co thé diing thiét bi chdng tich dién dé lam giam dén
mikc t6i thicu van dé nay.

Hién twgng tich dién phu thubc vao do 4m twvong doi cla
phong thi nghiém. Trong diéu kién nao do, c6 thé su tich
dién dugc tao ra boi loai quan 40 ma ngudi thao tac can
dang mac. Dién tich nay khi phéng dién gay nhitng sai s0
Ién vé khoi lvong.

Quy trinh can:

Dit dung cu chira miu Ién dia can, dong clra budng can va
can theo chi dan “Céac phuong phéap can”, cin than thém
mau can dang bdt bane mot thia xdic vao dung cu chira cho
t6i khi dat lwong mong mudn. Thao tac can than de tranh
roi vai ra ngoai. Bong Cira budng can va ghi khoi lugng
mau can ngav khi can on dinh.

Su roi vai:

Neu chat ran bi roi véi ra neocai, 1y dung cu chta ra, loai
bd hoan toan cac chat liéu roi do trén can, lam sach bén
trong, bén ngoai bubng can, ban can, tranh dc ngudi sau
ti€p xUc vdi céac chat liéu roi vai.

(Cha y: Khéng cho tro lai lo chira mau cac mau can du).
Cén chat l6ng

Chét I6ne c6 thé bay hoi hodc khiing bay hoi va nhét hoac
khong nhot. Mdi loai co nhitng chd y riéng biét.

Can theo hudng dan “Cac phurong phéap can”, chi y thém
céc phan sau:

Chaét I16ng ludn ludn dugc can vao do dung (chtra) cd nap
dé tranh su bay boi. T6t nhét chat 1dng nén duwoc cho vao
binh can o bén ngoai can dé tranh d6 tran trén can.

(Chay: Chat long d6 tran trong bubng can c6 thé gav nhitng
hv héng nghiém trong cho can va khé lau chui sach).
Chét l6ng khéng nhat c6 thd dugc idv bang mot pipet
Pasteur c6 gan mdt qua bop cao su nhd nhu 6ng nhd giot.
Chat long duoc rét vao binh, day nap va dat 1&n can.

Mot lugng nhod chét 16ng nhoi cd thé dugc 18y bang cach
cham mot dlia thdy tinh téi bé mat chat long roi can than
cham que nay téi thanh binh cdn mau dé mat it chat 1dng
dwoc chuyén qua.

Can céac chat fiéit anh mon

Nhiéu hoéa chat c6 tinh an mon. nhu cac mudi. Céc chat
liéu cd tinh & mon khdng nén dé roi d6 trén dia can hodc
ben trong bubng can. cdn than khi can cac chét liéu nav.

KEét luan

Thuc hién chit ché theo cac quy trinh chi dan tron, nhan
vién phong thi nghiém c6 thé loai bé rhiéu sai s6 trong qua
trinh tién hanh can. Tuy nhién, phai c¢d can b0 ky thuat c6
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chuy&n mon bao tri va hiéu chuan can dinh ky. Phai dung
cac qua can chuan da duoc lién két vai chuan qudc gia.
biéu nay la rat quan trong.

3.2 NHIET KE

Cac thiét bi do nhiét do thich hop cho cac thr nghiém
trong B0 tiéu chudn qudc gia vé thudc phai dat cic yéu cau
ky thuat trong hé théng nhiét ké chuén quédc gia.

Cac thiét bi do nhiét do cd thé la nhiét ké thly tinh - chat
I6ng, nhiét ké hién s6 hodc nhiét ké dong ho.

Nhiét ké hién s6 hoac nhiét ké dong ho gbm mot dau do
nhiét d. Dau do dugc gan vai mot dong hd do c6 kha ning
chuyén tin hiéu 6m hodc milivon sang dai lwgng nhiét do.
Phan dau do nhiét dé dugc nhdng ngép trong moi truong
can do dugc lam bang chét liéu tro.

Viéc chuan héa nhiét ké duoc thuc hién dinh kv theo tan
sudt xac dinh noi véi thang nhiét do chuan qudc gia. Can
chl y diéu kién, thiét bi cu tho dwoc st dung dé chon thiét
bi do nhiét d6 phu hop.

Céc nhiét ké thay tinh - chat 1éng dwoc chudn hoa theo 3
cach: Nhing sau toan phan, nhing tirng phan hodc nhdng
sau hoan toan. Vi vay khi st dung cac nhiét ké nay can
tuan thu theo diéu kién da duoc chuin hoa. Viéc chuén héa
c&c nhiét ké duoc thuc hién dinh ky’theo tan sudt xac dinh
ndi v&i thang nhiét do chuadn quéc gia.

Viéc chuén hoa nhiét ke thiy tinh - chét 16ng loai nhine
sau loan phan duoc thuc hién bang cach nhing sau nhiét
ké vao mdi truong do t6i phan trén clia cot chét 1dng, phan
con lai cla than nhiét ké & nhiét do phong.

Viéc chuan héa nhiét ké thiy tinh - chat long loai nhing
trng phan duogc thwc hién bang cach nhing nhiét ké &
mot dd sau cd dinh, phan than nhiét ké con lai & nhiét do
phong. Loai nhiét ké nay dwgc khéac vach quy dinh do sau
dwoc nhing trong modi truong do nhiét do.

Viéc chudn héa nhiét ké thiy tinh - chat long loai nhiing
sau hoan toan dwgc thuc hién bang cach cho toan bd nhiét
ké vao moi trvong can do nhiét do.

Ncu can st dung trong nhitng diéu kién khac véi diéu kién
chuan hda thi can phai hiéu chinh dé c6 gia tri do ding.

3.3 DUNG CU PO THi: TicH

Hau hét cac dung cu do thé gich dung trong phan tich duoc
chuén hoéa dung tich & 20 "G, mac du nhiét do phong thi
nghiém va nhiét dd quy dinh cho cac phcp thi va dinh
lwgng thuong l1a 25 °c. Sw khac nhau nay khdng quan
trong, mién la nhiét dd phong thi nghiém tvong déi hane
dinh. Khi can tién hanh thir nghiém dang ¢ 20 °C thi véu
cau nav dugc ghi trong chuyén fuan riéng.

Pé giam thiéu sai s6 phép do thé tich, dung cu do thé tich,
nguyén vat liéu va dung mdi dung pha ché dung dich, khu
virc pha ché va viéc diéu chinh thé tich cu6i cung phai
dwgc duy tri & cing mot nhiét do.
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Pé dat dugc do chinh xac yéu ciu trong nhiéu phuong
phap dinh lugng cé cac phép do thé tich chinh xac. can lya
chon va diing cac dung cu do thé tich thich hop. Chon kich
¢ cua buret phu hop sao cho thé tich dung dich chuin do
khong it hon 30 % thé tich danh dinh cua buret. Muén do
thé tich mét dung dich chuén d6 dudi 10 ml thi phai ding
buret 10 ml hoac microburet.

Dune sai thd tich doi voi céac loai binh dinh mirc, cac pipet
chinh xéc c6 bau, pipet chia dd va céc buret la dung sai da
dugc T8 chirc Tiéu chuln héa qudc té (ISO) thira nhan va
dugc ghi troné cac bang kem theo dudi day.

Khi st¢ dung cac pipet chinh x&c c6 bau va pipet chia do
dwoc chudn hoa theo kiéu d6 ra “TD” (to deliver) phai gitr
pipet thdng dirng va dau pipet phai cham vao thanh binh
hirng roi cho chét 1dng chay ra.

Céc s6 doc thé tich trén buret phai dugc lwgng gid toi
0,01 ml d6i v&i buret 25 ml va 50 ml, va toi 0,005 rl di
v6i burct 5 mi va 10 ml.

Troné cac trudng hop dac biét nhw do thé tich chét 1dng
nhert nhu sird, ding pipet dugc chuan hda theo kiéu do vao
"TC” (to contain) hocic binh dinh mitc. Sau khi da do chat
16ng ra, phai rira sach thanh trong clia dung cu va gop nwéc
rta vao phan chat I6ng da lay.

Binh dinh mic
Dung tich (ml) Sai s6 cho phép (mi)

5 + 0,025

10 + 0,025

25 +0,04

50 + 0,06

100 +0,10

200 +0,15

250 +0,15

500 +0,25

1000 +0,40
2000 + 0,60

Pipet chinh xac c6 bau (kiéu do ra)

' Sai s6 cho phép (ml)

Duwng tich (ml)
| =

° T + 0,005
1 + 0,007
2 +0,01
5 +0,015
10 i +0,02
20 +0.03
25 0,03
50 +0,05

100 +0,08

200 +0 10
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Pipct citia dé
Dung tich (mi) Sai s0 cho phép (ml)
| + 0,006
2 +0,01
5 10,03
10 40,05
25 +0,1
urct
Thé tich xéac dinh Phan dd0 ! Saisb6cho1
(ml) (ml) (mi)
10 (micro buret) 0,02 + 0,02
25 0,10 +0,03
50 0,10 +0,05

3.4 PIIEU LOC THUY TINH XOP
Bimg 3.4.1 - Buong kinh 16 x8p clia phéu loc thav tinh x8p

Butngkinh - Cach dung chinh

loxop(pm) i S nm

Nho hon 25 Locvi khuén

4 dén 10 LQE: cu’c,m!n1 phén tach céc vi sinh vat cd
dwong kinh Ion. o

10 dén 40 Lc__>c durlg trI()nnghaQ tI(,)h, ch thlly ngén rat:
min, phan tan rat nho cac khi.

40 dén 100  Loc min, loc thay ngén, phan tan nho cac khi.

100 dén 160 Loc cac chéat tho, phéan tan va rira khi, lam,

igia loc cho cac vat liéu loc khac.
160 den 500  Loc c4c chét rét thd, phan tan va rira khi.

Bang 3.4.2 - Bang so sanh dd xap clia cac phéu loc x6p

G i Duong kinh toi da | i

@ x&p clia cac 16 x8p Blic | Phap  Anh
(gm) -
16 du6i 16 5 I -
- 1dén 2,5 5 . 5
4 1,6 den 4 - .
. 4 dén 6 5
10 4 dén 10 4f . 4
6 i 10 dén 16 4 4
40 | 16 dén 40 3 3 3
. 40 dén 50 - - 2
100 40 den 100 2 2 :
- 100 dén 120 - - 1
160 ; 100 dén 160 1 1 -
. 150 dén 200 0 0
250 160 dén 250 - -
200 den 500 - 00

(Nhiing gigi han chi dan la gan ding)
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35 cO BOT VA RAY

Bot

Cac c& bt duge quy dinh dya vao céc sO cua ray. Trir khi
c6 chi dan khac, khi quy dinh dung mot ray dé xac dinh c&
bot thi khong dugc c6 dudi 97 % khoi lwong thude bot qua
duoc cd ray dé. Khi quy dinh dung hai ray dé xac dinh c&
bot thi d& mot ray 1én trén ray kia va tién hanh ray; khong
duoc ¢6 dudi 95 % khoi lvong thudc bot qua ray cé s6 ray
cao hem va khong duoc qua 40% khdi lvong thube bot qua
ray c6 so rav thap hon.

Nguoi ta dung nhitng ky hiéu sau day dé quy dinh cac co bot:
Bt thd (1400/ 355) la bot ma khong it hon 95 % phan tir qua
duoc ray s6 1400 va khong qua 40 % qua dwoc ray s6 355.
BOt nlra thd (710/ 250) 1a bot ma khdng it hon 95 % phan
tlr qua duoc ray s 710 va khong quéa 40 % qua dwoc ray
s6 250.

Bot nira min (355/ 180) la bot ma khéng it hon 95 % phan
tlr qua duoc ray s6 355 va khdng quéa 40 % qua duoc ray
s6 180.

Bot mm (180/ 125) la bdt ma khéng it hon 95 % phan tu qua
duwoc ray s6 180 va khona qué 40 % qua dwgc ray so 125.
BOt rat min (125/ 90) la b6t ma khéng it hon 95 % phan
tlr qua dugc ray s0 125 va khong qua 40 % qua dwoc ray
s6 90.

Ray

Ludi ray co thé dot bang soi kim loai hodc sgi cic vat liéu
khéc thich hop va dét thanh nhitng mét vudng. Ludi cla
rdy dung dé ray bot thudc dugc phan loai bang nhitng con
s6, chling biéu thi kich thwdc lo ray quy dinh tinh bang
milimét (Bang 3.5). Vat liéu dé lam lw6i ray khong duoc
tao ra mot phan (ing nao va&i nhitng bot dem rav. Khi ray,
tranh kéo dai thoi gian vi sé lam tang d6 min clia bét. Khi
khong ding vao muc dich phén tich, cé thé ding ray cé
mat tron, c¢6 dwong kinh trong bang 1,25 lan chiéu rong
mat vubng clia ray co co twong ung.

Bang 3.5 - C& ray (kim loai)

X A Comatray  Puong kinh soi day
S0 ray* (mm) 1 (mm)
2000 2,000 0,900
1400 1,400 0,710
710 0,710 0,450
500 0,500 0.315
355 0,355 0,224
250 0,250 0,160
180 0,180 0,125
150 0,150 0,100
125 0,125 0,090
90 0,090 0,063
75 0,075 0,050
45 0,045 0,032
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D0oi v6i hot thd hodc nira thé thi 1dy 25 g tdi 100 g bot dé
thr. Cho vao ray thich hgp, lac ray theo chiéu neang quay
tron it nhat 20 min va ray t6i khi xong. Can dtng s6 lugng
con lai ¢ trén ray va sb thu dwgc trong hép hirng.

Dai v6i bot nira min, min hay rat min thi tién hanh nhu bot
thd, nhung mau bot 18y d6 thir khong qua 25 g va lac ray it
nhat 30 min roi ray téi khi xong.

Truwong hop phai ray nhiing chdt c6 dau hay nhiing b6t
khac c6 xu huéng bit mat ray thi trong qua trinh ray thinh
thoang chai can than mat ray, tach rdi nhirng dong tu lai
khi ray.

* S ray biéu thi kich thudc do bang pm clia mét ray.

Nhirng quy dinh mét ry bang soi kim loai chu yéu duoc Iua
chon trong tiéu chuan 1SO 565 - 1975.

Ghi chi: Bai véi duoc ligu cd khi can diing cac c& ray to hon so
VGi bang c& rav trén, trong trwong hop ndy chi can néu ro kich
thudc clia c6 mét ray.

3.6 RUADUNG cu THUY TIiNIi

Do sach cla dung cu thly tinh dem dung c6 anh hudng
rét ion dén két qua cla mot phép thir hodc mot phép dinh
lvgng. Cac dung cu thav tinh nhw coc vai ¢cd mé, buret,
pipet, binh nén, binh cdu v.v... déu phai that sach, dac biét
la khi dugc dung dé dinh lugng bang phurong phap vi sinh
vat, thir chat gy sot, hodc khi diing dé 1dy mét tho tich nho
chét Iéng hay dung dich.

M6t trong nhitng chat lam sach dung cu thly tinh t6t nhat
Ia acid nitric dun néng. Hon hop acid cromic cling la tac
nhan lam sach rat tot dung dé loai sach chat hiru co khoi
b& mat thay tinh ma khdng phai dun néng. HON hop nav
dwoc pha ché bang cach hoa tan 200 g natri dicromat (TT)
hodc kali dicromat (Tf) vao khodng 100 ml nuwéc, lam
lanh trong nwéc da roi thém tir tr 1500 ml acid sulfuric
(TT), vara thém vira khudy. Viéc pha ché phai dwgc thuc
hién trong cdc vai bang thdy tinh boro-silicat va can dco
kinh bao hod khi thém acid. H6n hop acid cromic la chét
rat @n mon va hit nuéc, vi thé, phai dugc bao quan trong
nhitng binh thdy tinh c6 nit mai va dé ¢ noi an toan. Khi
dé yen, tinh thd acid cromic co thé duoc tao thanh, tach ra
khoi hén hop, khi d6 can gan dé loai di. Néu hon hop acid
cromic c6 mau xanh thi khéng dung nira.

Dung cu thdy tinh dwoc xir Iv bang hdn hop acid cromic
can phai rira bang nwdc rdt nhiéu lan dé tranh acid cromic
bi hat bam Ién bé mat. Khong ding hén hop nay de lam
sach nhiing binh dung dung cho cac phcp do quang hoc.
Méc du hén hop acid cromic la chat 1am sach rét tét, nhung
né cling dwoc khuyén cdo khong st dung & nhiéu phong
thi nghiém vi acid cromic c6 trong danh sach chat thai doc
hai nguy hiém clia co quan bao vé mdi truong My (LPA).
PEé rlra sach dung cu thdy tinh, ngudi ta con cé thé dung
nhitng dung dich tay rira tong hop hodc nhwng hoa chat tay
c6 tinh kiém nhu trinatri phosphai; dung nhitng chat nay
cling ¢6 ycu cau phai rira nhiéu 1an bang nuéc.

Tat ca duns cu thay tinh cudi cung déu dugc trang bans
nuédc cai va lam kho truée khi dung.
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41 PHUONG PHAP QUANG PHO HAP THU TU
NGOAI VA KHA KIEN

Phuong phap quang phd hép thu ti ngoai va kha kién con
dwoc goi la phuwong phap quang pho hap thu dién tir, la mot
trong cac phuong phap phan tich dwa trén sy hap thu bic
xa dién tir.

Xac dinh d6 hap thu

D06 hap thu A cia mot dung dich la logarit thap phan cua
nghich dao dd truyén quang T khi cho anh sang don sic di
qua. N6 duoc bicu thi bang phuong trinh:

A = logio — |= log](J-i2-

Trong dé:
I lacwong do anh sang don sac sau khi da truyén qua dung dich;
I0lacwing do anh sang don séc t6i;
T la dd truyén quang.
Ngoai trir st c6 mat cla cac yéu td ly - héa hoc khac,
dd hap thu A ty 1é v6i do dai quang trinh d cla anh sang
truyén qua dung dich (bé day Iép dung dich) va néng do ¢
cla dung dich chat khao sat. Sy phu thudc nay dwgc bicu
thi bang phuong trinh:

A=£Xc Xd
Trong dé:
£ la do hap thu mol;
d dwoc biéu thi bang cm;
¢ bibu thi bang moldit.
D06 hédp thu cla dung dich chat tan & nong do i % (kl/tt)
hay 10 ¢/1 trong mét cdc do cé chiéu day 1cm va do & mot
bwéc séng xéac dinh 1a d6 hap thu riéng cla chat tan va
dwoc ky hiéu la A (1 %, 1cm). Do hap thu riéng cla chét
tan duoc tinh bang cong thirc:

A(1%, 1cm)= —10&(8--

Trong do:

M la khéi lwone phan tir clia chét thir.

Do hdp thu ricng clla mot chat trong mot dung méi xac
dinh va do & mdt budc song xac dinh la mot dac tinh cua
chét do. Trir nhitng chi dan khac trong chuyén luan riéng,
nguoi ta do do hép thu & do dai séng quy dinh va s dung
quang trinh dai 1cm & 19 °c dén 21 °c.

Ngoai trir cac chi dan trong chuyén luan riéne. cac phcp
do duwoc tién hanh so sanh voi dune mai hodc véi hon hop
dung moi da dung dé& chudn bi mau thir. D hdp thu cla
dung mdi hodc hén hgp dung moi do doi chiéu véi khong
khi khong dugc vuiot qua 0,4 va tét nhat la dudi 0,2. Khi
vé pho hép thu, dat do hap thu hodc ham so clia do hap thu
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trén truc tung va dat o6 dai song hodc ham so cla do dai
song trén tryc hoanh.

Khi mét chuyén luan riéng dwa ra mot tri s6 riéng lé cho
vi tri ciia mot cuc dai, diéu nay dugc hiéu la tri s6 khao sat
dwoc cd thé léch khéng qua £ 2 nm.

Thiét bi

May quang pho thich hop diing cho viéc do phé viing tir
ngoai va kha kién bao gbm mot hé théng quang hoc c6 kha
nang cung cap anh sang don sac trong dai tir 200 nm dén
800 nm va mot thiét bi pht hop dé do d6 hap thu. Ilai cong
do dung cho dung dich thir va dung dich d6i chiéu can phai
c6 ddc tinh quang hoc nhu nhau. Khi do trén may ty ghi
hai chum tia, coc dung dung dich d6i chiéu dwgc dat 6 bén
¢6 chum tia ddi chiéu di qua.

Kiém tra do dai séng
Kiém tra thang do dai song bang cach st dung cuc dai
hép thu cla dung dich holmi perclorat. Vach phd clia dén
ngudn hydro hodc dén deuterium va cac vach phé clia dén
hoi thdy ngan dugc chi ra r duti day:

Gi6i han sai Iéch cbo phép la £ 1 nm ¢ vung t& ngoai va
+ 3 ntn & vung kha kién.
241,15 nm (Ho)

253.70 nm (Hg)

287.15 nm (Ho)

302,25 nm (Hg)

313,16 nm (Hg)

334,15 nm (Hg)

361,50 nm (Ho)

365,48 nm (Hg)

404,66 nm (Hg)
435,83 nm (Hg)
486,00 nm (Dp)
486,10 nm (Up)
536,30 nm (Ho)
546,07 nm (Hg)
576,96 nm (Hg)
579,07 nm (Hg)

Kiém tra do hdp thu

Kiém tra do hdp thu cla dung dich kali dicromat & cac do
dai séng chi ra & Bang 4.1. Trong bang mdi do dai séng co
mot gia tri chinh xac clia d6 hap thu riéng A (1 %, 1cm) va
céac gidi han cho phép. Dung sai do hap thu la 0,01.

Dé kiém tra do hap thu & budc séng 235 nm, 257 nm,
313 nm va 350 nm, diung mét dung dich kali dicromat
duogc chun bi theo cach sau: Hoa tan 57,0 mg dén 63,0 mg
kali dicroinat da dugc sdy & 130 °c dén khdi lvong khong
doi trong mot lwvong dung dich acid sulfuric 0,005 M dé
tao thanh vira di 1000 ml dung dich. Dé kiém tra do hap
thy & budc song 430 nm, hoa tan 57,0 mg dén 63,0 mg
kali dicromat da dugc sdy ¢ 130 °c dén khdi lugng khong
doi trong mot lwgng dung dich acid sulfuric 0,005 M @é tao
thanh vira du 100 ml dung dich.

Bang 4.1
Do dai séng A Gio6i han
(nm) (1 %, 1cm) cho phép
235 1245 1229 - 1262
257 1445 142,8 - 146,2
313 48,6 47,0 - 50,3
350 107,3 105,6- 109,0
430 159 15,7- 161
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Gioi han anh sang lac

Anh séng lac cé thé dirgc phat hién & dd dai séng da cho
bang kinh lgc thich hop, hodc dung dich héa chat thich
huwp vi du d6 hap thu ctia dung dich kali dorid 1,2 % (TT)
trong mot céc do ¢ quang trinh dai 1 cm phai tang ro rét
<Uira buéc soéng 220 iun va budc séng 200 nm va phai [6n
hon 2,0 & d6 dai séng 198 nm khi so sanh voi nuéc cat.

D06 phan giai (cho phan tich dinh tinh)

Khi c6 quy dinh trong chuyén luan, tién hanh kiém tra do
phan giai cua may nhw sau: Ghi phé clia dung dich tollten
0.02 % (it/tt) trong hexan (77). Gia tri t6i thiéu cla ty so
gitta d0 hép thu & cuc dai 269 nm va dd hép thu & cuc tiéu
266 nm duogc quy dinh trong chuycn luén riéng.

D06 rong khe phd (cho phan tich dinh luvong)

Pé tranh sai sO gy ra boi do rong khe phé, khi st dung
mot may ¢ do rong khe pho thay déi & do dai song da
chon thi do rong khe phd phai nho so voi nira do rong clia
bang hap thu. Nhung d6 rong nay phai di Ién dé thu duoc
gia tri cao cla cuong do anh sang téi 10va viéc thu hep do
rong khe pho sau dé phai khong lam cho do hdp thu doc
dugc tang Ién.

Coc do (céng do)

Dung sai vé do dai quang trinh ctia c6c do Ia + 0,005 cm.
Khi d& dugc nap day cung moét dung mdi, cac coc do cé y
dinh st dung dé chira dung dich mau thir va dé chia dung
dich mau tring phéi c6 do truygn quang nhu nhau. Neu
tieu chudn nay khéng dwoc dap Gng thi can cd sy hiéu
chinh thich hgp.

Céc coc do can duoc lam sach va thao tac than trong.

Phutmg phap phé dao ham
Phuong phap phd dao ham la si chuyén dang cua phd hap
thu sang pho dao ham bac mét, bac hai hodc bac cao hon.
Phé dao ham bac mot la do thi cla gradient du('mg cong
hédp thu (toc d6 cla su thay déi do hap thu theo dd dai song,
dA/dA) theo d6 dai séng. PhS dao ham béc hai 12 do thi clia
dd cong cua pho hép thu (d2A/dX2) theo do dai séng. Néu
dd hédp thu tuan theo dinh luat Lambert Beer, dao ham bac
hai tai bat ky do dai song Anao ciing lién quan t6i ndng do
boi phwong trinh sau:

C"=d2"% jcm )xcxd

dA2 dx2
Trong do:
Ala do hap thu & bwéc séng;
AO %, lcm) la d6 hdp thu riéng & buéc séng X
¢ la néng do cua chat hap thu biéu thi dudi dang % (kl/tt);
d 1a bé day cta I6p chat hdp thu tinh bang cm.

Thiét bi

La mot may Cluang pho dap (rng cac yéu cau vé kidm tra do
déi séng, kiém tra do hap thu da néi & trén va duoc ghép
ndi thém mot modui vi phan tré - tu cho tin hiéu tuong tu,
hodc mot vi phan ké k¥ thuat sd, hodc mot thiét bi khac
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thich hop, tao ra dugc phd dao ham bac hai. May dwogc st
dung theo sw hwéng dan clra hang san xuét.

Mot vai phutmg phap tao phd dao ham bac hai dua dén
s tri séng so véi vi tri cla do dai song ¢ pho bac khéng,
diéu nav can duoc tinh dén khi can thiét. Trlr khi cd nhiing
chi dan khac trong chuyén luan riéng, do rong khe phé ctia
may phéi dwoc diéu chinh nhu chi dan trong muc do rong
khe pho @ trén.

Céc cong do phai dap (ng cac yéu cau quy dinh trong muc
Cong do.

Nhiét do cua tat cd cac dung dich dung trong phép tht
khong dugc khac nhau qua 0,5 °c.

Bo phan gidi

Khi dwgc quy dinh trong chuyén luén riéng, ta ghi phé
dao ham béc hai cta dung dich tollten 0,020 % (tt/tt) trong
methanol (77) trong dai do dai séng tir 255 nm dén 275 nm,
ding methanol (77) trong cong d6i chiéu. Pho phai thav rd
mot cuc tri &m nho & gitta hai cuc tri &m 16n trong khoang
261 nm va 268 nm nhv Hinh 4.1.

Trir khi c6 chi dan khac trong chuyén luan riéng, ty 1é A/B
(xem Hinh 4.1) khéng dwgc nho hon 0,2.
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4.2 PHUONG PHAP QUANG PHO HONG NGOAI

May quang pho

May quang phd hdng ngoai dung dé ghi phd trong viing tir
4000 cm'1dén 650 cm'1(tlr 2,5 pm dén 15,4 |im) hodc trong
mat vai truong hop t6i 200 cm'1(50 gm). May quang pho
chuyén dang Fourier st dung birc xa da s&c va tinh toan
phd theo dai tan s6 tir cac dir liu gbc bang chuvén dang
Fourier. Cac may quang phd véi hd thong quang hoc tao
biic xa dem sac trong viing do cling ¢d thé dugc st dung.
Thong thwong phd deoc xem la ham s6 cla do truyén
quang T; T la ty s6 cla cwong do blic xa tmvén qua va
cwong do blrc xa téi.

Do hép thu canh sang (A) Ia logarit thap phan ctia nghich
dao do truyén quang.

Trong du:

T = InQ;

I, 1a cuOTig dd &nh séang toi;

I lacwong do anh sang truyén qua.

Chuén bi mau

Pe ghi pho truyén quang hay ph6 hép thy, chat thir dugc
chuén bi theo mgt trong cac phuong phéap sau:

Chat idng

Do phd clia mét chat long dudi dang phim gitra 2 tdm
phang trong sudt déi véi birc xa hdng ngoai hay trong céc
do c6 bé day thich hop va cling trong sudt ddi voi bic xa
hong ngoai.

Céc chat long hay chat ran chuan bi dwdi dang dung dich

Chuén bi dwng dich thlr v&i dung méi thich hgp. Chon nong
do va bé day cua cdc do thich hgp dc c6 thé ghi dwgc mot
ph6 t6t. N6i chung, cd thé thu dwoc két qua tot véi ndng do
tr 1,0 % dén 10 % va bé day clia coc do tir 0,5 mm dén
0,1 mui.

Céc chat ron

Do phé cua chat ran degc phan tan trong mt chét long
(b6t nhdo) hay trong mot chét ran thich hgp (dia halid).
NéEu c6 quy dinh trong chuyén luan riéng, lam mot phim
maong tir khdi chét rdn ndng chay gitra hai tdm phing trong
sudt véi bic xa hdng ngoai.

Bot nhéo

Nghién mot lugng nho chéat tht véi mot luong toi thiéu
parafin léng hodc chat léng khac phu hop. Dung tir 5 mg
dén 10 mg chét thlr la vira dd dé tao mot bt nhao phu hop.
Ep bot nhdo gilta hai tdm phéng trong subt voi blc xa
hong ngoai.

Vién nén (dia haiid)

Trir khi ¢6 chi dan khéc, nghién 1 mg dén 2 mg chét thir
voi 300 mg dén 400 mg bdt min kali bromid (1R) hodc
kali clorid (IR) da sdy khé. Lugng nay thwdng du dé tao
mot vién nén cé dwcmg kinh 10 mm dén 15 mm va cho
pho c6 cuwong dd phi hop. Nghién hon hop can than va
rdi déu nd trone mot khudn thich hop. Nén khudn cé hon
hop chat thr t6i ap suat khoang 800 MPa trong diéu kién
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chan khéng. Mot vai yéu td cd thé tao nén vién nén khong
t6t nhw: Nghién khong k§ hay nghién qua ky, do am, cac
tap ehat trong moi trwong phén tan. Vién nén khong dat
yéu cau néu kiém tra bang mat thdy vicn nén khong dong
nhat va khong trong sudt hay do truyén quang & khoang
2000 cnr1(5 gm) nho hon 60 % khi khéng cd bang hap thu
dac hiéu ¢ vung nay va khong c6 bu trir bén tia doi chiéu,
trir khi c6 chi dan khéc.

Céc chat khi

Ghi pho céac khi trong cdc do trong sudt véi blre xa hong
ngoai va c6 quang trinh 50 mm dén 100 mm. BGi véi cac
chat khi c6 hé so hap thu hong ngoai nho hodc cé ¢ dang
Vét, ta dung cac coc do cé hd thong guong, tao nén sw phan
xa bén trong coc nhiéu lan va do dé co thé dat quang trinh
] m ho3c tham chi dén 10 Tt hoic hon nira.

Tao chan khong trong céc do va nap day khi dén ap suat
yéu cau nho mét nit xoay hodc mdt van kim v6i dudng
chuvan khi thich hop ndi coc do véi binh chira khi can
khao sat. Neu can diéu chinh &p luc trong cdc do den ap
suat khi quyén, dung mat khi trong sudt véi birc xa hong
ngoai, vi du khi nitrogen hay argon. Bé tranh anh huong sy
hap thu cua hoi nwéc, carbon dioxyd hodc nhitng khi khac
c6 mat trong bau khi quyén, dat mot coc do twong tw nhw
c6c do dung khi can khao sat bén tia doi chiéu. Coc do nay
da duoc hat chan khong hodc dugc nap khi trong suét voi
btrc xa héng ngoai.

Ghi p[16 bdng phan xa toan phan suy giam
Bédt mau thir tiép xdc truc tiép véi lang kinh phan xa toan
phan suy giam.

Ghi phd bang phan xa nhiéu lau

Khi c6 chi dinh trong chuvén luan riéng, chuan bi chat thir
theo cac phuong phép sau:

Dung dich

Hoa tan chét tht trong dung méi thich hop theo nhitng
diéu kién da duoc quy dinh trong chuyén luan riéng. Lam
bay hoi dung dich trén tdm thali bromo-iodid hodc tdm
phang khac phu hop.

Chat ran

bat chét thir trén tdm thaii bromo-iodid hoac trén tam
phéng khac pht hop sao cho cé si tiép xuc dong déu.

Pinh tinh

Dinh tinh bang cac chat doi chiéu hoa hoc

Chuin bi chat thir va chat d6i chiéu theo cing mot
quy trinh va ghi phd tir 4000 cm 1d6n 650 cm'l
(2.5 ptn dén 15,4 pm) trong nhi*tng diéu kién nhw nhau.
Cuec tiéu do wnyén qua (cwc dai hdp thu) trong phé clia chat
thlr va chat dc i chi€u phai twong tng V& vi tri va cwong do.
Khi ph6 clia chét thir va clia cht dbi chiéu ¢ dang ran cd
sty khac nhau V& vi tri cuia cuc tiéu do truyén qua (cuc dai
hép thu), phai x¢ Iv chét thir va chat doi chiéu theo cling
mot cach sao cho ching két tinh hay tao thanh cling dang,
hay tién hanh nhwv mo ta trong chuyén luan riéng réi moi
ghi pho.
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Pinh tinh bang phé déi chiéu

Kiém tra do phan giai clia may

Ghi pho cuia phim polystyren c6 bé day 35 pin. Hiéu s
X (Hinh 4.2) gita phan trdm truyén quang tai cuc dai
truyén qua A & 2870 cm'1(3,48 iim) va tai cuc tiéu truyén
qua B & 2851 cnv1(3,51 |im) phdi 16n hon 18. Hiéu sd y
gira phan trdm truyén quang & cuc dai truyén qua c tai
1589 Ciii'1(6,29 pm) va & cuc tiéu do truyén qua D tai
1583 cnr1(6,32 gm) phai 16n hon 10.

So séng cnv'

ifmh 4.2 - Phd cua polystyren dirng dé kiém tra do phan giai

Kiém tra thang s6 séng

C6 thé kicm tra thang s6 song bang cach dung phim
polystyren. Phim nay cé céc cuc tiéu truyén qua (cuc dai
hap thu) & cac s6 séng (tinh bang cm')) nhu Bang 4.2.

Bang 4.2 - Cuc tiéu do truyén qua ctia phim polystyren va
cac gi¢i han cho phép

Cuec tiéu do truyén qua Gioi han cho phép

_ (em]) (em')
- 3060,0 ([ 15
28495 +2,0~~
1942,9 1 7 15—
_ 160K2 V4 !7 [ 10
L ,.7 _.J5830 . +1,0 ~
11545 +70 i
1028,3 ! +1,0
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Phuongphép

Chuan bi chét thr theo chi dan di kém voi phé déi chiéu.
Tién hanh trong diéu kién gidng nhu khi kiém tra d6 phan
giai, ghi pli6 cla chdt thir va chéng phé Ién cac bang
cla polystyren & 2849,5 em'l (3,51 pm), 1601,2 cnrl
(6,25 lam)ya 1028,3 cnr’ (9,72 pm), So sanh phd chét
thi v&i pho ddi chiéu va véi cac bang cua polystyren nhu
chi dan trén. DUmi cac vi tri clia bing poiystyren dé lam
chudn, vi tri clia cac bang c6 gia tri trong ph6 clia chat thir
va ph6 déi chiéu phai trong (ng trong khoang 0,5 % thang
s0 séng. Cuwong do twong doi clia cac bang phai phu hop
gitra 2 phé.

Phuong phap quang phd can hong ngoai

Phuong phap quang ph6 can hong ngoai la ky thuat dac
biét hitru ich de dinh tinh cac chat hitu co. Madc du céc
phé chi gigi han trong cac cong huong cliac - H, N - H,
0 -1l vas - Il, thwdng ching cho céac théng tin cé gia tri.
Tuy vay, cac pho phu thudc vao mot s6 thong so nhu kich
thudc hat, tinh da hinh, vét dune méi, do dm ... ma nhiing
thong sd nay khong thé ludn dugc kiém soat. Vi Iy do nay,
khong thé so sanh truc tiép pho cla chat thir vai ph6 doi
chiu ma can xt ly di liéu bang phwrong phap toan hoc da
dwoc thdm dinh.

43 PHUONG PHAP QUANG PHO HUYNH QUANG

Phuong phap quang phd huynh quang 14 phuong phap
phan tich dua trén phép do cwdng dé huynh quang phat ra
tlr mot chat héa hoc khi né dwgc kich thich do hap thu bie
xa tlr ngoai, kha kién hodc cac blrc xa dién tir khac. Trong
phwong phap nay, cudng do huynh quang cla chat thir
dugc so sanh véi cuang dd huynh quang clia chét chuan
do trong cung diéu kién.

May
Van hanh may quang phd huynh quang theo chi dan cla
hang san xuat may.

Phuong phap tién hanh

Chuan bi dung dich nhi mé ta trong chuyén luan, chuyén
dung dich vao céc do clia may quang phé huynh quang va
chicu vao né birc xa kich thich véi buéc séng don sic da
dugc ghi trong chuyén luan. Do cudong dd huynh quang
cla dung dich ¢ buéc song phat huynh quang dugc ghi
trong chuyén luén.

Pe dinh lugng, dua vao may céc dung dung moi hodc hon
hop dung moi dung dé hoa tan mau thir va diéu chinh may
vé diém "0". Pua dung dich chuan da dugc chuan bi nhu
mé ta trong chuyén luan vao may va diéu chinh do nhay
clia may dé két qua doc trén thang do lon hon 50. Néu
thay ddi khe sang khi diéu chinh lan tht hai thi phai dat
lai diém 0 va cudng do huynh quang cla chuan cung phai
dwoc do lai. Cudi cung, dva mau thir vao may, do cuong
dd huynh guang va tinh nong d6 cla dung dich thir theo
cbng thirc sau:
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Cx-( IX*CS)/IS
Trong dé:
Csva ¢ xlan lwot la ndng do clia dung dich chuén va dung
dich thi;
Isva Ix1an lwgt 1a cuong d6 huynh quang cta dung dich
chuén va dung dich tht.
Khi cuong do huynh quang khong that sy ty Ié thuan véi
nong do, viéc dinh lvong cé thé dugc thuc hién dua trén
do thi chuén.
Trong mdt sd truong hop, phép dinh lugng cé thd dugc so
sanh voi mot mau chuan ddi chiéu cé ban chat héa hoc khac
mau thir (Vi du: Thay tinh phéat huynh quang hoic dung
dich mot chét phat huynh quang khéc v&i mau thir). Trong
treong hop nay, ndng do cua chat thir phai duoc xac dinh
bang cld thi chudn do trong cling diéu kién vai mau thi.

44 PIIUONG PHAP OUANG PHO NGUYEN TU
PHAT XA VA HAPTHU

Céc phrong phap quang phd nguyén tlr phat xa va hap thu
duoc st dune dé xac dinh ndng dd clia cac nguyén to bang
phép do cwdng do phat xa hodc hap thu anh sang & buéc
song dac trung boi hoi nguyén tir cla nguyén to dugc hda
hoi tlr chat can phan tich, vi du, bang cach dwa mét dung
dich cla chét phan tich vao ngon Ira.

Phuong phap quang ph6 phat xa nguyén ti

Phuong phap quang phd phat xa nguyén t la phuong phap
xéac dinh ndng do ctia mot nguyén t6 trong mét chat bang
céach do cuong do clia mot trong cac vach phat xa clia hoi
nguyén tr clia nguyén to dwgc hoa hoi tir chat do. Viéc xac
dinh néng do nguyén t6 duoc tién hanh & budc séng trong
(ng v&i cac vach phat xa nav.

Thiét bi

May quang pho phat xa nguyén tlr bao gom cac bd phan
chi yéu la bo phan héa hoi nguyén tw clia cac nguycn to
can xac dinh (ngon lira, plasma, hd quang dién v.v...), bd
don séc hoa va bd phan phét hién. Néu bd phan héa hoi la
ngon Ira, nwéc la dung moi dugc lya chon dé pha dung
dich thir va dung dich chuan. Tuy nhién, dung méi hiu co
cling duoc st dung néu dam bao chac chén rang 1O khong
anh huong dén do 6n dinh cua ngon lua.

Phuong phap tién hanh

Van hanh mav quang plié phat xa nguycn tir theo nhu chi
dan cla hing san xudt vé cach dit budc song quv dinh.
Pua dung dich mau trang vao bd phan hoéa hoi nguyén
tl va hiéu chinh tin hiéu doc dwgc vé "0". Pua dung dich
chuén déc nhat vao budng hda hoi nguyén tlr va hiéu chinh
dd nhay clia may dé co tri gia doc thich hop.

Viéc dinh lvgng duoc thuc hién bang cach so sanh céc
dung dich thlr chwra biét ndng do véi cac dung dich chuéan
clia nguyén to can xac dinh bang phuong phap xac dinh
trwe tiep (phwong phap ]) hodac bang phwong phap thém
chuén (phuong phap 2).
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Sir dung phwong phap 1, trir khi c6 chi dan khac.

Phuwong phap i: Phuong phap xac dinh truc tiép

Chuan bi dung dich chat dé thir (dung dich thir) nhu dugc
md ta trong chuyén luén riéng sao cho nong dd ctua nguyén
td can xac dinh nam trong khoang ndng do cua cac dung
dich chuan. Chuén bi khong it hon ba dung dich chuan clia
nguyén t6 can xac dinh cé néng dd nam trong khoang phu
thudc tuyén tinh gitra ndng d6 va cuwong dd vach phat xa
clia nguycn t6 cin phan tich. Bat ky thudc thir nao dwoc
dung trong viéc chuan bi cac dung dich thir déu phai duoc
thém vao céc dune dich chuan va dung dich mau tring &
cling nbng do. Pua dung dich mau trang vao may, diéu
chinh tin hiéu doc duwoc vé "0". Pua lan lwot dung dich
thir va ting dung dich chudn vao may, it nhat mdi dung
dich 1am ba Ian, ghi lai két qua doc 6n dinh. Rira may bang
dung dich mau tréne sau mdi Ian do cho dén khi tin hiéu
troy vé gia tri doc ban dau clia mau tring. T cuong do vach
phat xa doc dugc cla cac dung dich chuén, thiét 1ap duong
chuan biéu thi sy thay dbi cwong do vach phat xa theo
nbng dd nguyén t6 can xac dinh va tir dwong chuin nay
xac dinh ndng d6 nguyén t6 trong dung dich tht.
Phuongphép 2: Phrong phap thém chuan

Cho vao it nhét ba binh dinh mtc cé dung tich nhw nhau,
cac thé tich bang nhau cta dung dich chat dem th (dung
dich thir) dugc chuén bi nhw chi dan trong chuyén luan.
Thom vao tit ca cac binh, trlr mot binh, cac thé tich 16n
dan clia dung dich chudn c6 nong do da biét clia nguyén
t0 can xac dinh sao cho ndng do cla nguyén to nay trong
céc binh déu nam trong khoang tuyén tinh gitta ndng do va
cwong dé phat xa. Pha lodng cac dung dich c6 chira trong
binh dén vira du thé tich bang dung méi.

Pua dung dich mau trng (dung méi) vao may, diéu chinh
tin hiéu doc duoc vé "0". Dua lan lugt tirng dung dich thi
va tirng dung dich chuén vao may, it nhdt mdi dung dich
lam ba lan, ghi lai két qua doc on dinh. Rlra may bang
dung dich mau trang sau mdi lan do cho den khi tin hiéu
tro vO gid iri doc ban dau ctia mau trang. Tinh phuong trinh
hdi quy clia dwong chuan bang cach dung phuong phap
binh phuwong t6i thiéu va tir dudng thang nay, xac dinh
nong dd cla nguyén t6 can dinh lwgng trong dung dich
thtr. MOt cach khac, vé do thi biéu dién su lién quan gilra
gia tri doc dwoc va lugng them vao clia nguycen t6 can xac
dinh. NGi cic diém trén db thi va kéo dai vé phia trai cho
dén khi n6 gap truc ndng dd. Khoang céch giira diém nay
va diém giao nhau cua truc toa do la néng do clia nguyén
t6 can xac dinh trong dung dich thi.

Phwong phap quang phd hdp thu nguyén té

Phwong phap quang phd hap thu nguyén ttr 1a phwong phap
xéac dinh ndng do ctia nguyén t6 trong mot chat béng cach
do d6 hdp thu blrc xa boi hoi nguyén t& tw do clia nguyén
t6 do dugc hoa hoi tlr chat thtr. Viéc dinh lwong dwoc tién
hanh & buéc séng clia mét trong nhitng vach hép thu clia
nguyén to can xac dinh.
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Thiét bi :

May quang pho hép thu nguyén t& chl yéu bao gdm ngudn
blc xa, bd phan héa hoi nguyén tir clia nguyén té can xac
dinh (n"on Ira, 10 graphit v.v...), bd don sic hoa va bd
phan phat hién.

Phwong phap dua cic chat vao dé phan tich phu thudc
vao kv thuat nguyén tlr hda mau. Néu nguyén tir hda bang
ngon Ilra. cac chéat sé dwgc hoda hoi va nwdc la dung moi
diroc chon dé chudn bi cac dung dich chudn va thir, tuy
nhicn c&c dung méi hitu co cung c6 thé dugc st dung néu
dam bao chic chan la dung mdi khéng anh hwong dén do
on dinh ctia ngon Ira. Néu nguyén tlr hda khong ngon lira
(str dung 10 graphit), cac chat dwa vao co thd duoc hoa tan
trong nwéc hodc trong dung mdi hiru co.

Qua trinh hoéa hoi nguyén tir cling c6 thé dugc tao ra ben
ngoai may quang phd, vi du, phwong phap héa hoi ianh cho
thiy ngan hodc mot sb hydrid. B&i véi thdly ngan, nguyén
tl dugc hoa hoi bang sy khir hda hoc va hoi nguyén ti
dwoc dan bang mot dong khi tro dén mot ce do dat trén
truc quang ctia may. Cac hydrid dwoc dan bang hon hup
ki d6t hodc bang khi tro dén mot céc do da duoc dot
nong, tai day ching dugc nguyén tir héa.

Phuong phéap tién hanh

Van hanh may quang phd hap thu nguyén tir theo cac chi
dan cla hang san xudt may vé cach dat budc séng quy
dinh. Bua dung dich mau trang vao budng hda hoi nguyén
tr va hiéu chinh két qua sao cho dd hép thu doc dwoc trén
may bang "0". Pwa dung dich chuin ¢ ndng do l6n nhét
vao may va hiéu chinh do nhay dé dat dwoc mot phép doc
dd hédp thu thich hop.

Viéc dinh lugng duoc thuc hién bang cach so séanh voi cac
dung dich chuén da biét néng do clia nguyén to can xac dinh
bang phuong phap xac dinh truc ti€p (phwong phap 1) hodc
bang phuong phap thém chuén (phuong phép 2).

Str dung phuong phap 1 trir khi ¢6 chi dan khéc.
Phuongphap i: Phuong phap xéc dinh tryc tiép

Chuan bi dung dich chét dé thir (dung dich thir) nhu dwgc
md ta trong chuyén luan riéng sao cho ndng dd clia nguyén
t6 can xéac dinh nam trong khoang néng do cua cac dung
dich chuan. Chuan bi khong it hon ba dung dich chuén
clia nguyén t6 can xac dinh c6 ndng do nam trong khoang
tuyén tinh gilra ndng dd va dd hap thu cda nguycn té can
phén tich. Bat ky thubc thir nao dugc dung trong viéc
chuan bi cac dung dich thir déu phai duoc thém vao céc
dung dich chuan va dung dich mau trdng & cling ndng do.
Pua dung dich mau trdng vao may. diéu chinh tin hiéu doc
dwoc vé "0". Dua lan lugt dung dich thir va tirng dung dich
chuan vao may, it nhal moéi dung dich lam ba Ian, ghi lai
két qua doc on dinh. Rra may bang dung dich mau tring
sau moi lan do cho den khi tin hiéu tré ve gia tri doc ban
dau cta mau trang. Néu sir dung k¥ thuat nguyén tlr hoa
khong ngon IUa, 16 graphit phai dugc dét lai gitra cac lan
phan tich. Tl cvong dd vach hap thu doc duoc clia cac
dung dich chuén, thiét 1ap dwong chuln biéu thi sy thay
déi cwong do vach hap thu theo ndng dd nguyén to can xac
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dinh va tlr dwong chuén nay xac dinh néng dd nguyén to
trong dung dich tho.

Phuwong phap 2: Phirong phap thcm chuén

Cho vao it nhat ba binh dinh mtc ¢é dung tich nhw nhau,
cac thé tich bang nhau ctia dung dich chét dem thir (dung
dich thr) dugc chuan bi nhu chi dan trong chuyén luan.
Thém vao tét ca céc binh, trlr mot binh, céc thé tich 16n
dan clia dung dich chuén c6 nong do da biét clia nguyén to
can xac dinh sao cho néng do clia nguyén to can xac dinh
trong cac binh dcu nam trong khoang tuyén tinh gilra ndng
dd va cuong dd hap thu. Pha lodng céc dung dich cé chira
trong binh dén vira du thé tich bang duna méi.

Pua dung dich mau trang vao mdy, diéu chinh tin hiéu
doc dugc ve "0". Bua ian lvgt dung dich thir va tirng dung
dich chuén vao mav, it nhat moi dung dich ba Ian, ghi lai
két qua doc 6n dinh. Rira may bang dung dich mau trang
sau moi 1an do cho dén khi tin hiéu tro vé gia tri doc ban
dau clia mau tring. Neu st dung ky thuat nguycn tir héa
khong ngon Iira, )o graphit phai dwoc dot lai gilra cac lan
phan tich.

Tinh phuong trinh hdi quy cta dudng chudn bang cach
ding phuong phap binh phuong t6i thiéu va tir dwong
théng nay, xac dinh ndng do ctia nguyén t6 can dinh lwong
trong dung dich thi. M6t cach khac, v& dd thi biéu dién
sy lién quan gilra gia tri doc dugc va lvgng thém vao cua
nguyén to can xac dinh. NGi cac diém trén do thj va kéo
dai vé phia trai cho dén khi né gap truc nong do. Khoang
céach gilra diem nay va diém giao nhau cta truc toa do la
nbng do clia nguyén td can xac dinh trong dung dich thi.

45 PHO KHOI

Nguyén téc

Chat phan tich dwgc chuyén sang thé khi va ion hoa, tao
thanh céc ion dwcmé hodc am. Phrong phap phé khdi dua
trén viéc do tryc tiép ty s6 m/z, la ty so gilra khoi lugng
m va dién tich z cla ion chéat phan tich. Ty s0 nay dugc
trinh bav dwéi dang don vi khéi lwong nguyén ti (1 a.m.u
= 1/12 khoi lugng cua 12C) hay daiton (1 Da = khéi lugng
nguyén Iir hydro).

Trong may pho khoi, cac ion dugc tao thanh trong ngudén
ion, dwoc gia toc réi dugc tach trong bd phan tich trude khi
dén detector. T4t ca qua trinh trén duoc thuc hién trong mot
budng dwgc hat chan khéng dén khoang 10'3dén 10'6Pa.
Phé thu dwoc biéu dién cwong do luong ddi cla cac ion
khac nhau phu thuéc vao ty s6 m/z clia cac ion do. Tin hiéu
tuong (ng voi mot ion 1& mot nhdm cac pic twong ¢ng voi
phan bd thong ké clia cac dong vi khac nhau cta ion do.
D6 la hinh anh dong vi cuia ion va trong dé pic clia dong
vi 6 cuong do 16n nhat cla mot nguvén tir dwoc goi la pic
don dong vi.

Tk phd khdi ta c6 dwgc nhitng thong tin dinh tinh (xac
dinh khdi lugm» phan tr va thong tin vé céu tric cé duoc
nhd cac manh thu dwoc) hav dinh lvgng (dung chudn ndi
hay chuadn ngoai) v&i giéi han phét hién trong khoang ti
picorno! (10'2mol) dén femtomol (10'Bmol).
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Nap mau

Can phai dua mau vao may sao cho khdim anh hudng
nhiéu dén chan khoéng trong may. Mot phwong phéap
thwdng dung 1a nap truc tiép mau long; mau dugc dat Ién
dau mot thanh hinh tat (trong mot chén thach anh, trén mét
soi hay trén mot be médt kim loai). Thanh nay dwgc dua vao
may phd khéi sau khi di qua mot chét chan khéng ma &
day duoc duy tri mot chan khong dau tién, c6 ap sudt trung
gian gitra ap sudt khi quyén va ap suét clia chan khom! thir
hai & trong may.

Trong nhitng hd théng nap mau khéc, cac thanh phan trong
hén hop mau thir duoc tach trén mdt mav khac (nhw may
sac ky) trudc khi di vao trong may khéi pho dugc ghép ndi
voi may do.

S&c ky khi - kh&iphd

Trong sé&c ky khi - khéi phd, mot dau clia cot sic ky (mao
quan hay ban mao quéan) dwgc dua tryc tiép vao trong
ngudn ion clia may khoi pho.

sac ky 16ng - khéiphé

Su két hop sac ky 16ng - khéi phd 1a ky thuat dac biét hiru
ich trong viéc phan tich cac hgp chét phan cyc, la nhiing
chat it bay hoi hay rét dé phan hdy boi nhiét, khdng phan
tich duoc bang sac ky khi - khdi phd.

Kho khan trong ky thuat sic ky 16ng - khdi phd 1a lam thé
nao thu dugc cac ion ¢ the khi tlr pha I6ng, vi vay can c6
nhitng giao dién dac biét nhu:

Nap tryc ti€p: Pha dong tir dau cot sic ky di ra, dugc phun
song va dung méi dwgc bay hoi & truéc ngudn ion cla
may khéi pho.

Giao dién chum hat: Pha dong véi luu lvong téi khodng
0,6 mL/min duoc phun swong va loai dung méi trong mot
budng nho, chi con lai cac hat chat phéan tich trung hoa
dién di toi ngudn ion clia may khdi phd; k¥ thuat nay dugc
dung cho cac hgp chéat cé do phan cuc tvong doi thdp va
khoi lvong phén tir nhé hon 1000 Da.

Giao dién bang chuyén: Pha dong v6i lwu lugng toi
khodng 1 mL/min duoc dwa l1én mét bang chuyén; sau khi
dung moi bay hoi, cac chét phan tich dwgc lan luot dua t6i
ngudn ion va dugc ion héa ¢ do; kv thuat nay it phu hop
cho céc chat rat phan cuc hay dé phan hly nhiét.

Cac kiéu ghcp ndi khac (phun dién, phun nhiét, ion héa
hda hoc ¢ &p sudt khi quyén) dwgc coi nhuw thyc ehat la
*cé&c k§ thuat ion hoa va sé dugc mo ta trong phan céc kiéu
ion héa.

Sac ky chat long siéu téi han - khéipho

Trong k¥ thuat sac ky chét long siéu t6i han - khdi phd,
pha déng (thwong 1a carbon dioxyd siéu toi han) khi di qua
mot van chiét néng ndm gitta cot S&C ky va ngudn ion SC
chuyén sang thé khi.

bién di mao quan - khoiphd

Trong k¥ thuat dién di mao quan - khoi ph6, dich rira giai
tlr cdt mao quan dwgc dua vao ngudn ion va trong mot sé
treong hop mét dung moi khac duge thém vao dé dat duoc
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lvu lvong ¢ vai pi/inin. Ky thuat nay cé han ché la lugng
mau nho va can dung dung mdi bay hoi.

Céc kiéu ion hoa

B&n pha dién ti

Mau thir & trang thai khi dwoc ion héa dwéi tac dong cua
mot chum electron cé nang lwgng Ién hon nang lugng ion
hoa cua mau (thuvong 1a 70 eV). Ben canh céc ion phan tir
M*, SC hinh thanh cdc manh dac trwng cho cdu tric cua
phéan tir. Kv thuat nay bi han ché chd yéu vi phai hoéa hoi
mau. Vi vay n6 khdng phl hop cho cac chét phan cuc, do
phan hdy nhiét hay cé khoi lugng phan ti lugng l6n.

Kiéu ion hoéa bang bén pha dién t&r phi hop cho ky thuat
ghép noi khéi phd voi sc ky khi va déi khi véi sic ky 18ng.
lon hoéa héa hoc

Trong kiéu ion héa nay, nguoi ta dung mét thuée thir ¢ thé
khi nhv median, amoniac, nitrogen oxyd, nitrogen dioxyd
hay oxygen. Phé khéi thu dugc sé dac trung bdi cac ion
kiéu (M T H)+hay (M - H)' hay céc ion cdng hop gilta chét
phan tich va khi thudc thr. Cac manh hinh thanh it hon so
vGi kiéu ban pha dién tir. Mot bién the khéc cta kY thuat
nav dwoc dang khi chat phan tich db bi phan hay nhiét;
trong tredng hop nay, mau dwoc dua lén mot soi day va
bay hoi rat nhanh do hiéu (ng nhiét Joule-Thomson (ion
hdéa hoéa hoc giai hap).

lon hoa bam* ban pha nguyén t& nhanh (FAB) hay fon
nhanh (khéi phé ion thi¥ cdp long - LSIMS)

Trong kv thuat nay, mau thir duoc hoa tan trong mot chat
nén nhét nhw glycerin, réi cho 1én mot bé mat kim loai
va duoc ban pha bdi mot chim nguyén tir trung hoa nhw
argon hay xenon, hoac bang cac ion ccsi ddng nang cao.
Ket qua la s& xuat hién cac ion kiéu (M-H)- hay (M-H)
hay céc ion cong hop hinh thanh tir chdt nén hay méau
thir. Kiéu ion hoa nay rat thich hgp cho cac chét phan cuc
hay dé& phan hdy nhiét, cho cac chat c6 phan hr lvong t6i
10000 Da. K§ thuat nay c6 thé dung két hop voi sac ky long
trong d6 pha dong dwoc cho thém 1% dén 2 % glycerin;
tuv vav luu lugng pha ddng phai rét thap (vai lil/min).

lon héa dién truong va khr hap dién treong

Trong ky thuat ndy, mau thir dwoc bay hoi gan mot soi
day worlfram c6 phu céc vi kim (ion héa dién truong) hay
duoc dat 1én soi day (giai hap dién truong). Mau thir duoc
ion hda du6i tac dong cua mot dién ap khoang 10 kV dat
eif a sgi day va mot déi dién cuc. llai ky thuat nay chi yéu
tao nén cac ion phan tr M , cac ion (M t11)f va dwgc dung
cho cac chat c6 do phan cuc thap va/liay dé phan hly nhiét.

lon héa khir hdp bang laser c6 nén hd tro (MALDI)

O day, mau thir trong mot nén thich hop duoc dat 1én mot
gi4 d& kim loai va duwgc ion hda boi mét chum xung tia
laser cd budc séng trong ving tl tr ngoai dén héng ngoai
(c&c xung nay rat ngan, chi kéo dui trong mot pico gidy
dén vai nano gidy). Kiéu ion héa nay déng vai tro thiét yéu
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tronu viéc phan tich cac chat cé khdi luvgng phan tir rat cao
(trén 100 000 Da) nhung chi dung cho cdc may c6 bd phan
tich thoi gian bay (xem thém & dudi day).

Phun dién

Kiéu ion hoa nay dugc thyc hién & ap sudt khi quyén. Cac
mau tht trong dung dich dwgc dua vao ngudn ion qua mot
Ong mao quan ma & dau 6ng nay c6 mot dién the co 5 kV.
C6 tho dung mot khi dé phun swong. Luu lvong khi ¢é thé
tlr vai iiL/min dén 1 mL/min. Ky thuat nay pht hop cho
céc chat phan cuc va cho viéc nghién clru cac phan t sinh
hoc ¢6 khdi lwgng t6i 100 000 Da. Cé thé dung trong ghcp
nGi v6i sac ky long hay dién di mao quan.

ion héa héa hoc & ap suat khi qguyén (APCi)

lon hoa duoc thwe hién o ap suét khi quyén nho tac dong
clia mot dién cuc co dién thé nhiéu kilo von dat trén duong
di cta pha dong; pha dong dwgc phun suong bang hiéu
(rng nhiét va mét ludng khi nitrogen. C&c ion hinh thanh c6
mdt dién lich va la ton kiéu (M+H)+trong ché dd phan cuc
dutmg va kiéu (M-H)" trong phan cuc am. Kiéu ion hda
nay ¢ thé ap dung cho ket ndi voi sic ky 16ng & leu lugng
pha dong cao den 2 mL/min. Mau thir trong pha dong cé
nudc, cac dung mdi hiru QJva mot chét dién ly dé bay hoi
(thueng la amoni acetat), sau khi di qua mét mao quan
kim loai c6 nhiét do duoc kiém soat, dugc duwa vao ngudn
ion du¢i dang phun swong. Luu lugng thich hop la trong
khodng 1- 2 mL/min. C4c ion cla chat dién ly sé ion héa
cac chat phan tich. Qua trinh ion héa nay co thé dugc thay
thé hay tang cuong bang sw phéng dién & khoang 800 von,
ddc biét la khi tat ca la dung moi hitu co. Ky thuat nay phu
hop cho viéc ghép néi khéi phd véi sic ky 1ong.

B0 phan tich khai
Céc bb phan tich khéi (hay bd phan tich) cé hiéu nang
khéc nhau chl yéu do hai théng s6:

- dai khoi, ttc la dai do ty so m/z;

- d6 phan gidi, tic la kha nang tach hai ion c6 cutong do

bang nhau va cé ty so m/z khac nhau AM, va phan xen pht
gilra hai pic dwgc do bane chiéu cao ctia hdm tinh theo
phan tram; vi du, d6 phan gidi (M/AM) la 1000 v&i hdm
10 % cho ta biét c6 thd tach hai ty s6 ni'z 1000 va 1001 véi
day hdin c6 cuong dd 10 % trén dwdng nén.
Tuy vay, trong mot sO treong hop (bd phan tich thoi gian
bay, tt cuc hav bay ion) do phan giai dugc dinh nghia la
ty so gitra khdi lvgng phan tir va chiéu rong cla pic & nta
chiéu cao (rng v&i hdm 50 %).

Bophan tich tir va phan tich tinh dién

Céc ion tao thanh trong ngudn ion dugc gia toc boi mot
dién &p V, dwgc hoi tu v& ho phan tich t& co6 tir truong B
hay bd phan tich tinh dién c6 dién trwong tinh dién E, tuy
theo cau hinh ctia may. Céc ion nay di theo mot quy dao
ban kinh r, theo dinh luat Laplace:

n. B-r-
z" 2V
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CO0 hai kiéu quét d€ thu nhan va do céc ion khac nhau sinh
ra trong nguodn ion: quét B v&i V c6 dinh va quét V voi
B c6 dinh. Bo phan tich tir tiivtrng duoc ti€p ndi boi mot
ngan dién co tac dung nhu mét bd loc déng nang, lam tang
dang kc do phan giai clia may. D6 phan giai toi da clila mot
mav loai nay (loai hai nean) nam trong khodng 10000 dén
150 000 nho d6, trong hau hét cac truemg hop, cho phép
tinh todn du chinh xé&c céc ty s6 m/z dé xac dinh dugc
thanh phan nguyén t6 cla cac ion. V6i cac ion cé dién tich
bang 1, dai khoi la tlr 2 000 Da dén 15 000 Da. Mot sb ion
¢6 thd phan hdy nhanh chong vi la két qua cla su chuyén
dich kém bén hodc do va cham vé&i mot khi trong nhitng
vung vO truong gilta ngudn ion va detector [phén ly do
hoat héa béi va cham (CAD)j.
Xem xét nhitng sy phan hav nay la rat cé ich cho viéc xac
dinh céu trGc cung nhu dac tinh ctia mot chat cu thé trong
hon hop, viéc xem xét nay can den ky thuat khoi pho tiép
n6i. Cé nhiéu k¥ thuat nhu vay cd thé &p dung, ty theo su
phan hly xay ra & vune nao:
- kiéu ion con (xac dinh cac ion phan hdy cla ion me):
BIF, - hdng s6, goi la MIKLS (Mass-analysed lon
Kinetic Energy Spectroscopy - Phd déng nang ion phéan
tich khoi);
- kiéu ion me (xéac dinh tat ca cac ion ma khi phan hiy
cho mot ion co ty s6 m/z xac dinh): B:/E = hang so;
- ki€u mat manh trung hoa (kiéu manh mat, neutral-loss
mode, phat hién tat ca cac ion cing mat mgt manh);
B/E(I-E/EQ) 2= hang sb, trong dé EO la dién 4p nén cla
ngan dién.

B& phén tich tl cuc
B6 phan tich nav Gom c6 bon thanh kim loai sono song
hinh tru hay c6 tiét dién hinh hyperbol. Chang dwoc dat
doi xtrng hai bén dwong di clia cac ion; cac cap doi dion
v6i nhau qua truc ddi xing clia cac thanh dién cuc thi dwoc
ndi dién véi nhau. Dién thé clia hai cdp thanh dién cuc la
ddi nhau. Dién thé nay la t6 hop cta mot thanh phan mot
chiéu va mot thanh phan xoay chiéu.
Céc ion hinh thanh trong nguén ion dugc truyén di va lach
bang cach thay ddi thé dit trén cac dién cuc sao cho ty so
gitra thé mot chiéu va thé xoay chiéu la hang s6. B0 tt cuc
thuong cé dai khéi tir 1a.m.u. den 2 000 a.m.u., mdt s6 cd
thé t&i 4 000 a.m.u.. Mdc du cac bd tir cuc c6 dd phan giai
thap hon céc bd phén tich tr, nhing chiing cho ta hinh anh
don déng vi clia cac ion mot dién tich trén toan dai pho. Cé
loai dling bo phan tich gbm ba t& cwc xép ndi tiép nhau o ,,
Qi, Qj (goi la bd ba tl cuc hay ti cwc chap ba) dé ghi pho.
T cwc Q21a ngan dé cho cac ion va cham, tao ra cac ion
manh nhé hon, nhu vay thyc ra Q2khéng co vai tro phan
tich; khi dung cho va cham thuéng 1a khi argon.
Céc kiéu quét thdng dung nhét la

- kiéu ion con: QItach Iy ion co6 m/z, ion nay dwoc dua

vao 0 2va dugc phan manh do va cham, cac manh tao

thanh dugc phan tich trong Q (;

- kiéu ion me: Qi quét mot dai khoi xac dinh, Q?clii loc

lay mot ion c6 m/z nhét dinh. Nhw vay chi nhitng ion nao

phan hdy sinh ra manh ion chon boi Q; la dugc phat hién;
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- kiéu manh mét: Qi va Q3 quét mét dai khéi nao do
trong khoang twong (ng véi cac ion mat mot manh dac
trng cho mot chat hay moét nhém chat.

Ciing c6 thé ghi ph6 khdi ding phéi hop b ti cuc véi bd
phan tich tir hay tinh dién; dé la cac may khdi phi) lai.

B0O phan tich by ion

B0 phan tich nay vé nguyén tac cling giéng nhu bo t& cuc,
nhimg st dung dién truedng ba chiéu. B9 phan tich kiéu
nay cho phép thu dugc phd céac ion hinh thanh qua nhiéu
thé hé (MSn) hay goi la phd MS nhiéu lan.

B& phan tich cong huwdng cyclotron ion

O day, cac ion hinh thanh trong mét ngan va dtroc dwa vao
mét tir truong déu, manh, chuyén dong trén quy dao tron
vGi tan so co thé ty I thuan véi ty s6 m/z clia ching nho
ap dung thuéat todn chuyén héa Fourner.

Hién tvong nay duoc goi la cong hwdong cyclotron ion. Cac
b6 phan tich ki€u nay gdm c6 nhirng nam cham siéu dan va
c6 do phan gidi cao (t6i 1000 000 va hon nita) cling nhw
cho ta ph6 MSn, nhung doi hoi phai ¢ chan khong cao tikc
la &p sudt rat thap (c& 10'7Pa).

B& phan tich thoigian bay

O day, cac ion hinh thanh trong ngudn ton duoc gia téc
o dién dp 10 kv dén 20 kv. Chlng di qua mgt bd phan
tich gébm 6ng vo trwong thuong dugc goi la dng bay, dai
khoang 25 cm dén 1,5 m. Thoi gian t can cho mét ion di
dén detector ty Ié thuan véi can bac hai cla ty s m/z. vé
ly thuyét, dai khdi ctia bd phan tich nay la vo han; nhung
trén thuc té nd bi han ché bai sy ion hoa hay phuong phap
kh(r hdp, B0 phan tich thoi gian bay chi yéu dung cho cac
chét c6 khdi lugng phan tir cao (dén vai tram ngan dalton).
Ky thuat nay rdt nhay (dén vai picomol). D6 chinh xac cua
phép do va do phan gidi c6 the dwoc cai thién néu ding
guong tinh dién (reflection).

Thu nhan tin hiéu
Chui yéu c6 ba kiéu thu tin hiéu.

Kiéu toan pho

Toan b tin hiéu thu dwgc trén mot dai khdi dwgc ghi lai.
Pha trinh bay si phu thudc clia cudng dd twong doi clia cac
ion khac nhau vao ty s6 m/z clia cac ion dé. Ket qua thu
dugc chd yéu cé y nghia dinh tinh. Viéc sir dung thu vién
pho ddi chiéu cho phép ta dinh tinh nhanh chéng.

Kiéu do manh (theo ddi ion chon lgc)

Tin hiéu thu dwoc la cGa mot ion (theo d6i mot ion, SIM)
hay nhiéu ion (theo ddi nhiéu ion, MIM) dic trwng cho
chat duoc phan tich. Gigi han phat hién c6 thé dwoc thu
nho dang ké trong kiéu thu tin hiéu nay. cd thé tién hanh
cac phép thtr dinh lvgng hay ban dinh lugng nhé dung cac
chat chuan ngoai hay chuan ndi (vi du, dung chuin deuteri
hda). Khong thé ticn hanh cac phép thir nay véi cac bd
phén tich thoi gian bay.
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Kiéu do manh phé khéi hai lan (theo déi nhiéu phan
&ng, MRM)

Kiéu do nay cho phép theo ddi chon loc sw phan hiy don
phan tlr hay doi phan I cia mot tién ion da chon, dic
trung cho chat phan tich. D4 chon loc va tinh dac hiéu cla
kiéu thu tin hiéu nay cho phép dat dén do nhay rat cao
1am cho kiéu do nay tro thanh mot phép do thich hop nhét
trong cac nghicn ctru dinh lwvgng néu dung chat chuan noi
thich hop (nhw chudn deutcri hda). Kiéu phan tich nay cd
thé thuc hién trén may co ba tl cwc ghép noi tiép, cac bd
phan tich by ion hay céng hwong cyclotron.

Hiéu chuan

Viéc hiéu chuén cho phép ta gan mot gia tri m/z twong
(ng v&i mét tin hiéu thu dwoc. Trén nguyén tac, viéc hiéu
chudn dugc thuc hién nho st dung mot chat déi chiéu.
Nen diing chuan ngoai, pho chét déi chiéu dwoc ghi ricng;
néu dung chuén ndi thi chat doi chiéu dwoc tron voi chat
dem thir. So ion hay sO diém chuén can thiét (d€ viéc hiéu
chudn dang tin cay) phu thudc vao kiéu bd phan tich va do
chinh xac mong mudn, vi du nhw khi dung bd phan tich tir
thi cang lam nhiéu diém cang t6t vi & day ty s6 m/z bién
d6i theo ham s6 mii voi gid tri tlr tredng,

Phat hién tin hiéu va xtr ly dir liéu

Céc ion sau khi dugc tach trong bd phan tich, duoc chuyén
thanh tin hiéu dién trong mot hé thdng phat hién nhu mot
nhén quang hay mot nhan electron. Céac tin hiéu duoc
khuéch dai trvdc khi dwgc chuyén lai thanh tin hidu s
dé xt ly dir liéu cho phép hiéu chuén, dwng thanh phg,
tw dong dinh luong, lwu trr, dwa vao thu vién phé hay st
dung thu vién phd. May tinh dugc ding dé kiém soat cac
thong s6 vat iv diéu hanh hoat déng clia ca hé théng may.

46 PHO KHOI - PLASMA CAM UNG (ICP-MS)

Phé khdi-plasma két hop cam (ng, goi tat la Phé khdi-
plasma cam (ng (ICP-MS) Ia mot phuong phap phé khoi
v6i ngudn ion hoa la plasma két hop cdm (ng (inductively-
coupled plasma-ICP).

Nguyén ly co ban cla su hinh thanh 1CP dwgc mo ta
duti day:

Plasma cam (ng ICP la mot ngudn khi tro (thwong la
khi argon) dugc ion hdéa cao dd, c6 sb ion va sb electron
bang nhau va dugc duy tri bang mot truong dién tlr tan sd
radio (RF). Khi mau thir tiép xtc véi ICP, nhiét dd cao clia
plasma sé& khit dung moi, hoéa hoi, kich thich va ion hoa
c&c nguyén tlr trong mau. Gidi han phat hién cta phwong
phap ICP-MS dat téi c& nanogam/lit. Plasma dwgc hinh
thanh khi mét dong khi mang chay qua “ngon den” hay
“torch” gébm 3 6ng dong tdm bang thach anh. Mdt cudn
day kim loai cuén quanh dau trén clia don va dwoc ndi
vGi mot ngudn phat tan so radio. Cubn day nay duoc cip
mot cong suat thuong la 700 - 1500 w, tao nén mot I
trwong cdm (ing dao dong (rng vGi tan sd clia nguon tan so
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radio thudng ia 27 MHz, 40 MHz. Plasma hinh thanh khi
khi mang dwoc kich thich boi mét mét ngudn phdng dién,
sinh ra cac ion va electron mam. Trong tir truong cdm ng,
céc phan tu tich dién (ion va electron) bi ép chay qua con
dwong hinh vanh khuyén khép kin. Do can tr dong chay
cla chang, qué trinh sinh nhiét xay ra va tao thém ion.
Quaé trinh hinh thanh plasma xay ra hau nhv tic thoi va
plasma dat dwoc toan bd cwdng dd va kich thwéc. Sy dao
ddng véi tan sb radio cla cong suét dat trén cudn day tao
ra dién treong va tlr treong tan so tai khu vuc phia trén
phan dau cua den. Khi tia Ia dién (dwoc tao ra boi 6ng
Tesla hay mot thiét bi kich thich khac) tac dong Ién ludng
khi mang di qua den, thi mot s6 electron bi bt khoi cac
nguvon tir khi mang. Céac electron nay bat gip tir truong
cam (ing va ting tc. Sw tang ndng lueng cho céac electron
nho cudn day dién nay duwoc goi la su két hop cdm (ng
(inductive coupling). Céc electron ndng lwgng cao nay lai
va dap v&i cac nguyén tlr khi mang khac lam bat ra thém
nhiéu electron hoai ni*a. Sv ion hoéa (do va dap) cla khi
mang tiép tuc xay ra theo mdt phan ng dav chuyén, lam
cho khi mang bién thanh mot thwc thé plasma bao gém céc
nguyén t, céac electron, va cac ion khi mang. Plasma dugc
duy tri trong pham vi den va cudn day nho nang lugng co
tan so radio duwoc lién tuc truyén cho plasma qua qua trinh
két hop cdm ang. ICP duoc thdy nhu mot plasma hinh
I6ng chim manh mé va sang chéi. Phan day clia plasma
c6 hinh vong xuyén, dugc goi la vang cam Gng, la ving
@ d6 cd qua trinh truyén nang lvong cdm (rng tir cudn day
cho plasma. Mau thir dwge dwa qua vung cdm (rng nay vao
trung tdm clia plasma.

Trong ICP-MS, plasma sé ion héa cac niiuyén t6 c6 trong
mau. Céc ion nay dugc dua vao may phd khéi va duoc tach
theo ty s6 khoi/dién tich (m/z). I1au hét cac may phd khéi
€6 mot hé t& cuc hodc mot nam cham. C&c ion di tir plasma
qua bd phan giao dién [gom mot con 18y mau (sampler
cone) va mdt con gan loc (skimmer cone)] té¢i bé quang
hoc ion. BA quang hoc ion nay gdm cé mét thau kinh tinh
dién, thau kinh nay dua cac ion tir mot ving co ap suat khi
quyén sang bd phan loc khdi c6 chan khdng duoc duy tri ¢
muc bang 10"s Pa hoac nho hon, nho mot bom turbo phan
tr. Sau khi dwoc loc, cac ion c6 ty s6 khdi/dién tich duoc
chon di t6i detector (Ta mot nhan quang, mot coc Faraday
hay cac dynod), tai day cac dong ion dwoc chuyén thanh
tin hiéu dién. Nguyén to dwgc dinh lvgng dwa trén so ton
di t&i detector va tao ra cac xung dién trong mot don vi
thdi gian.

Trong may phd ICP-MS con c6 mot hé théng nap mau va
bd xUr [y dit liéu nhu trong méy phd ICP-AES.

Thiét bi

M@t may ICP-MS bao gdm céc thanh phan chi yéu sau:
BO nap mau gdbm mot bom nhu dong dé bom dung dich
dén bd phan phun swong vai téc doé dong khéng doi;

B0 sinh tan so radio;

B0 dén plasma (plasma torch);

Giao dién c6 hat con dé chuvén cac ion dén bd quanu hoc ton;
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May pho khoi;
Detector;
BO thu nhan dir liéu.

Yéu té anh huéng

Vén dé chinh 1a nhiéu khéi lvgng, dic biét 1a trong khoang
gitra clia dai khoi (vi du 40 - 80 don vi a.m.u), cac phan
tlr ¢6 cung khéi lvong che phl dang ké tin hiéu khdi cua
ion phan tich. T6 hop céac ion nguyén tir cling dan dén cac
nhiéu da nguyén t& hay nhiéu phan t& (nhu anh huong
cla 40Ar180 Ién 5aFe hay clia 40Ar*°Ar Ién 8Se). Nen mau
cling c6 thd anh hwong 18n mot s6 chét phan tich. Mot so
nén mau co tac dong lén s hinh thanh giot swong hay Ién
nhiét d6 ion hoa trong plasma. Nhitng hién twong nay co
tho lam mat céc tin hiéu cla chat phén tich. Co6 thd tranh
anh huéng vat ly bang céch sir dung phwong phap chuan
ndi hay thém chuan. Nguyén td ding lam chuan ndi ty
thudc vao nguyén to can do: vi du c6 thé dung 3Co va i,5In
1am chun noi.

Didc tinh hang dau cla mot thiét bi ICP-MS ia dd phan
gidi, tlrc 14 hiéu lyc tach hai khdi gan nhau, v& mét nay,
cac may dung ti cuwc kém hon cac may dung nam cham.

Tién hanh

Chu&n bi mau va nap mau

Viéc chuén bi mau thudng cé bude pha hily nén mau béng
mdt phuong phép phu hgp nhu ding 16 vi séng. Ngoai ra
can dam bao néng dd chat phan tich ndm trong khoang lam
viéc clia may (bang cach pha lodng hay lam dam dic dung
dich mau) va dam bao dunc dich mau c6 thé dugc phun
siong 6n dinh.

Nhiéu hé thong nap mau cho phép sir dung céac acid dam
dac, nhung acid sulfuric va acid phosphoric ¢ thé anh
hwong dén dwong nén. Vi thé nén dung acid nitric va acid
hydrocloric.

Néu c6 bd nap mau va dén plasma lam béng vat liéu chiu
acid hydrofluoric (nhw polymer perfluoroalkoxy) thi c6 thé
dung acid hydrofluoric. Khi Iya chon phuong phap nap
mau, can tinh dén yéu cu vé dd nhay, do &n dinh, toe dd,
c& mau, kha nang chéng &n mon va chéng bi tac. Mot bd
phun swong phun ngang két hgp véi mot buéng phun va
don plasma c6 thé dap (rng vai hau hét cac yéu ciu. Dung
dich mau thudng deoc bom bang bom nhu dong voi téc do
khoang 20 - 1000 pl/min.

Khi c6 st dung dung mdi hiru co thi khi dwa oxvgen vao
phai tranh 16p dung mdi hitu co.

Chon diéu kién lam viéc

Can tuan theo céc diéu kién thao tac chudn do nha san xuét
thiét bi dwa ra. Thong thwong, cé cac nhém diéu kién thao
tac khéac nhau cho cac dung dich trong nuéc va dung dich
trong dung moi hiru co. can lwa chon ding céc thong so
lam viéc:

Lwa chon cac con bang vat liéu thich hop (con ldy mau va
con gan loc);

Luva chon toc do done kill manu (cac 6ng neoai, eitra va
tromii clia dén);
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Lva chon cong suét clia dong tan s radio (RF);
Lwa chon téc dd bom;
Lwa chon mét hay nhiéu dong vi clia nguyén t6 can do.

Lua chon dong vi

C6 nhiéu tiéu chi dé lva chon chat dong vi. DO dat duoc
dd nhay t6i da, chon dong vi c6 méat do cao nhat. Ngoai ra,
nén chon mot dong vi it chiu anh hwéng bdi cac phan ti
khé&c trong nén mau va cua khi mang. Trong phan mém cuia
nha san xuét thiét bi ICP-MS thudng c6 sén thong tin vé
anh huéng cla cac phan tlr c6 cung khdi lwvgng va céc ion
da nguycn tt thudc nhiéu loai khac nhau nhv cac hydrid,
cac oxyd, céc clorid, v.v.

Kiém tra hiéu nang ctia may

Tinh phu hop cla hé thong

Trudc khi chay mau, phai chinh may dé cd thé theo déi va
diéu chinh cac phép do. Kiém tra do ding cua khoi, ding
mot dung dich chita nhiéu dong vi phd kin thang khoi, vi
du dung dich cé chira Be, 3Co, T, n5In, 140Ce va 20Bi.
Ghi lai dd nhay, dd 6n dinh ngén han va dai han. Toi uu
hda céac théng s6 may (diéu kién plasma, cac thau kinh ion,
théng so ti cuc) dé thu dugce sO 1an dém cao nhét co thé.
Chinh d6 phan giai va truc khéi (s dung mot dung dich
Li, Y va TI) dé dat dugc mét dap (ng chap nhan duoc trén
mot dai khoi rong.

Phai danh gia hiéu lyc phan hdv céc oxyd cla plasma
d6 gidam thiéu anh huwdns cla oxyd. Ty s§ Ce/CeO
va/hay Ba/BaO la mot chi thi tot va chi s6 nay can nho hon
khoang 3 %.

Giam thiéu su hinh thanh céc ion hai dién tich véi Ba va
Ce. Ty s0 tin hiéu cla céc ion hai dién tich trén nguyén t6
phén tich phai nho hon 2 %.

Kiém tradd &n dinh dai han bang cach chay mét dung dich
chuén trude va sau khi chay mot chudi dung dich mau va
kiém tra xem mudi dong trén cac con c6 lam giam tin hiéu
do trong qua trinh chay hay khong.

Tham dinh phworng phap

Cac phuong phap dwgc md t4 trong cac chuyén luan phai
c6 hiéu ndng dat yéu cau trong cac kiém tra dinh ky véi
khoang céach thoi gian thich hop.

Do tuyén tinh
Chuén bi va chay it nhat 4 dung dich chuin ndm trong
khoang hiéu chuin va mdt mau trang. V&i moéi dung dich
lam I3p lai it nhat 5 lan.
Purong chuin dugc tinh todn bang phwong phap hdi quy
binh phuong t6i thiéu, dya trén tat ca cac dir liéu thu dugc.
Puong hdi quy, cac tri gia trung binh, cac di liéu do, va
khoang tin cay phai dwgc ghi lai. Phuong phap c6 gia tri
st dung khi:
Hé s6 hoi quy dat t6i thiéu 1a 0,99;
Céac diém thuc nghiém thu dwoc tai moi ndng do chuén
phai phan b6 ngau nhién hai bén dudng chuan.
Tinh céc tri gia trung binh va dé léch chuan twong doi tai
mirc ndng do chuan thap nhat va cao nhét.
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Ncu ty s6 gitta hai do léch chuén tinh dwgc nho hon 0,5
hav 16n hon 2,0 thi c6 the tinh lai theo phwong phap hoi
quv luyén tinh hitu trong (hay hoi quy tuyén tinh c6 trong
s6 - weighted linear regression) de cé dugc dwdong chudn
chinh xac hon. Ap dung ca hai ham hitu trong bac 1va bac
2 do biét dugc diing ham nao la thich hop nhat.

Néu cac tri gia trung binh so v6&i dwong chuan cho thay
c6 dd léch khdi s tuyén tinh thi phai ding phép hdi quy
tuyén tinh hai chiéu.

Do dang

Nén kiém tra do ding bang céach s dwng chat doi chiéu
¢6 chirng chi (CRM). Neu khong thé lam viéc dé thi tien
hanh thir d6 thu hoi.

Do thu hoi

Vi phép thr dinh lvong, can dat do thu hdi 90 % dén
110 %. Khi xac dinh mét lwong vét nguyén to, phai dat do
thu hoi tir 80 % dén 120 % tri gia ly thuyét. C6 thé xac dinh
do thu hdi trén mot dung dich ddi chiéu (dung dich trong
nén mau) co cho thém mat lugng da biét cua chat phan tich
(khoang ndng dd c6 phai phu hgp véi mau dem phan tich).

Do Iap lai

Do 1ap lai (A6 léch chuén twong doéi) khdng dwgc Ion hon
3 % trong cac phép dinh lvgng va 5 % trong phép thir xac
dinh tap chat.

Gi6i han dinh hcong
Kiém tra dé dam bao rang gidi han dinh lwong nhd hon gia
tri can do (vi du dime phuong phéap 10 o).

4.7 PHO HUYNH QUANG TIA X

Khi nguyén tir clla mot nguyén t6 nhan duoc nang luong
clia mot chum tia X chiéu vao (tia X so cdp), nsuyén tir do
c6 thé mat di mot electron I6p trong clia nd (vi du 16p K) va
bi ion hoa, de lai mot chd khuyét (trong 16p K). Trong mot
khoang thdi gian rai ngan sau (16, mot electron 16p ngoai
(c6 ndng luong cao hon) cd thé roi vao chd khuyét o 16p
trong va phat ra mot tia X khéc, do la tia X huynh quang.
Phé huynh quang tia X 1a mot k§ thuat phan tich duwa trén
viéc do cwong dd hirc xa huynh quang phat ra bdi mot
nguyén t6 co nguyén tlr so tir 11 dén 92 dugc kich thich boi
mot bic xa tia X so cép lién tuc.

Cuwong do huynh quang ctia mgt nguvcn té khong chi phu
thudc vao ndng dd nguyén t6 d6 co trong mau ma con phu
thudc vao sy hdp thu blrc xa téi va birc xa huynh quang
boi nén mau.

O mtc ndng do vét, khi dwdng chudn tuyén tinh, cuong
dd blrc xa huynh quang phat ra boi mét nguyén t6 trong
mot nén mau xac dinh, & mot budc séng xac dinh, sé ty 1é
thuan véi ndng do clia nguyén t6 dé va ty 1é nghich voi he
s6 hap thu khdi (mass absorption coefficient) ctia nén mai!
tai budc sdng do.
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Tién hanh

Chuén bi va st dung thiét bi theo hwdng dan ctia nha san
Xudt. Cac mau long duoc dat truc tiép vao may; mau ran
phai dwgc ép thanh vién triede, doi khi mau ran con phai
iron them v&i mot chat két dinh trwéce khi ép vién.

PEé xac dinh dwoc nbng db clia mét nguyén to cé trong
mau can do téc dd xung that (net impulse rate) tao nén
bdi mot hay nhiéu mau chudn cé ham lvong da bict cla
nguyén t6 do trong cac nén mau xac dinh va tinh hoic do
he s6 hap thu khdi ctia nen mau can phan tich.

Hiéu chuén

T m6t dung dich hay mdt ddy cac dung dich hiéu chuan clia
nguyén t6 phan tich trong c4c tien mau khac nhau, ta c6 thé
tinh dwoc do doc bOcla dwong chuan theo phwong trinh sau:

Trong do: i

iiM 1a ho s6 hdp thu ctia nén mau M, cta duoc tinh hay do;
¢ latdc do xung that;

¢ landng do cua neuvén td can dinh lvgn2 trong dung
dich chuan.

Heé s6 hdp thu khéi cia nén mau

Neu biét cong thirc phan ti ciia mau phan tich, cd thé tinh
ho s6 hdp thu khdi dya trén thanh phan nguyén t6 va bang
hé s6 hdp thu khdi cla nguyén 16.

Neu khéng biét thanh phan nguvcn 8, ¢6 thé do cudng do
{1J cda tia X tan xa (tan xa Compton) va tinh hé s hép thu
khéi clia nén mau theo Hip phrrong trinh:

Trong do:
Wmp 12 hé s6 hap thu khoi clia nén mau,
L la cwong do tia X tan xa.

Xac dinh tdc dd xung that clia nguyén td phan tich
trong mau

Tinh toc do xunw that /1p clia nguyén td phan tich duwa
trén cwong do cua vach huynh quang va cuong do cla
vach (hay cac vach) nén do cac tap nhiém c6 trong bat ky
ong nao.

Tinh ham lwwng vét clia nguyén td
Nau ndng dé clia nguyén td nam trong phan tuyén tinh clia
dwong chuan thi ta c6 thé tinh dwgc ndng d6 ¢ cua nguyén
t6 dé theo cong thirc sau:
[sv
C=-"-xf
bo 1
Trong dé: UsF
la hé sb pha lodng.
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4.8 PHO RAMAN

Ph6 Raman ia ph6 dao dong nén cé lién quan dén pho
hong ngoai (IR) va can hdng ngoai hay héng ngoai gan
(NIR). Hiéu (rng Raman la két qua clia mét sy thay doi do
phan cuwc cua cac lién két phan tlr trong mot kiéu dao dong
xac dinh va duoc do dudi dang tia tan xa khoéng dan hoi.
Ta c6 thé thu dugc mdt pho Raman khi kich thich mau
phan tich Ién dén mot trang thai ao bang mot ngudn sang
don s&c, dc biét ia ngudn laser. Tia tan xa dan hoi (khdng
c6 thay doi bwdc song) dwoc goi la tan xa Rayleigh va
khong dugc quan tdm trong phé Raman, trlr viéc né dugc
dung dc danh dau budc song tia laser.

Tuy vay, néu mau tir trang thai kich thich roi vé mot mic
nang lwgng dao done khac v6i ban dau thi tia tau xa sé c6
chuy6n dich vé nang lwgng (c6 thay d6i vé budc séng).
Su chuyén dich ndy trung voi hiéu ning lwgng gilra céc
trang thai nang lvgng dao ddng dau va cudi. Dav latia “tan
xa khong dan hoi” va dwoc goi la thn xa Raman. Chi co
khoang 1trong s6 106- 108céc photon di t&i la cho tan xa
Raman. Vi thé, cac tia laser dwoc st dung trong cac phd ké
Raman. Neu photon tdn xa Raman cé nang lvgng thap thi
né dwoc goi la tan xa Stokes. Neu n6é ¢é nang lugng cao
thi dwoc goi la tn xa doi Stokes. Trén thuc té, hau nhuw tat
ca cac phép do cé y nghta vé mat phan tich déu sv dung su
tan xa Raman chuyén dich Stokes.

Mot pho Raman trong rét giéng nhw mot phd hdng ngoai
tuyén tinh vé do hép thu. Cwong do tia Raman (s6 photon
Raman dém duoc), dugc vé ddi chiéu voi do chuyén dich
nang luvgng. Truc hoanh thuwong dugc ghi 1a “Chuyén dich
Raman/cm'?” hay “S& séng/cm'?’. D6 chuyén dich Raman
thwong duoc biéu thi theo sé séng va bang gia tri tuyet doi
cuia hiéu gilra s6 song clia pic va s6 song cla tia laser. Phd
Raman dugc bién giai theo cach nhu véi phd hdéng ngoai
gitra twong tng. Cac vi tri clla cac s6 song (chuyén dich
Raman) cho mét kiéu dao dong xac dinh la dung voi cac
s6 song cla céac dai twong ng ctia mot phé hap thu hong
ngoai. Tuy nhién, cac pic manh trong ph6 Raman lai (ng
V(i céc pic yéu trong phd héng ngoai, va nguoc lai. Vi thé,
hai ky thuat phd Raman va hong ngoai thwdng dugc cho la
hai k§ thuat bd sung cho nhau.

Ky thuat pho Raman c6 wu diém la thvong cho két qua do
dung v nhanh ma khong can phai pha hily mau va khong
can chuan bi mau hodc chi can chuan bi t6i thiéu; mau co
thé 1a chét ran, ntra ran, long va doi khi la chat khi. Pho
Raman cung cap thong tin vé céc kiéu dao dong cuv ban cua
phan tir trong mau thu ma nhir dé la c6 thé hiéu thém ca
v@ mau thir 1an qua trinh ché bien. Tin hiéu ch y&u nam
trong viing kha kién va can hdng ngoai, nén cé the ghcp
ndi co hiéu qua véi sgi quang hoc. Diéu nay cling c6 nghta
la c6 thé thu nhan tin hiéu tr bat ky mot moi treong nao
trong su6t déi véi tia laser, nhu thiy tinh, chat déo, hav
cac mau trong mai trwdng nwdc. Hon nita, Vi trong phd
Raman tlurdng ding cac tia kha kién hay cén hong ngoai
dé kich thich, nén cac hg phan quang hoc co thé lam bang
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thach anh hodc thdy tinh thuong. vé mdt thiét bi, cac hé
thong may hién dai dé st dung va cho két qua phan tich
dang tin cay va nhanh, trong thdi gian tinh bang gidy dén
phat, Tuy thé, can chi y la tia laser nang lvgng cao, nhat
la trong ving can hong ngoai, rat nguy hiém, khong duoc
nhin vao. Céc dau do bang soi quang can duoc sir dung
than trong, va tuan thu cac qui dinh hién hanh ve tia laser
va cac loai laser.

Bén canh phdé Raman “thwdng”, con cd nhiéu ky thuat
Raman chuyén biét khac nhv Raman cong huong (RR),
phé Raman nhay bé mit (SERS), ph6 Raman quang hoat
(ROA) va nhiéu ky thuat khac. Céc ky thuat nay it dwgc
dung trong nganh dwgc nén sé khong dwoc de cap dén
o day.

CAC PHEP BO RAMAN DINH TINH VA DINH LUONG

C6 hai nhém phép do thuong duoc thyc hién bang k§ thuat
ph6 Raman la dinh tinh va dinh lugng.

Binh tinh bang phé Raman

Ph6 Raman cho céac thdng tin vé& cac nhém chirc héa hoc
co trong mau. Vi phé Raman la ddc treng cho mdt hop
chét nhat dinh nén phép do Raman dinh tinh c6 thé duoc
dung nhu mot phép thi dinh tinh mét chéat cling nhw diing
dé suy doan cdu tric phan ti cla chét do.

Pinh lvong bidng phé Raman

Str dung mot thiét bi c6 detector do céng sudt quang (nhw
may quang pho Raman chuyén dang Fourier, FT-Raman),
c6 thé dinh lrong bang phd Raman dua trén méi quan hé
gilta tin hiéu Sv tai mot s6 séng da cho V, va nong do chat
phan tich C:

Sv =K<Tv{vL-v pyPiC
Trong do:
K 1amot hang s6 phu thudc vao dudng kinh clia chim tia
laser, hé thu quang, thé tich mau va nhiét do;
o' v 14 mit cat ngang Raman ctia mdt kiéu dao dong nhét dinh;
vL la s6 song cua tia laser;
Vp la so séng clia kiéu dao dong;
P{ la cong suét cla tia laser.
Mat cit ngang  d&c treng cho béan chét clia kiéu dao dong
nhat dinh d6. Thé tich mau dwoc xac dinh bdi kich thudc
tiéu diém cua chum tia laser trén mau, phan quang hoc
dlng dé hoi tu, va tinh chét quang hoc clia ban than mau.
Kich thuwdc clua diém chiéu laser trén mau co thé thay doi
tlr dudi 1 gm cho mot vi dau do dén 6 mm cho mdt hé mau
dién tich 16n. Vai cac phd ke Raman ¢ thé do s6 photon
trén mot gidy (nhw cac phd ké Raman c6 bd ghép-thav doi
(change-coupled device [CCD]-Raman spectrometers) thi
ding phuong trinh sau:

Sv=KowL{vL-VpyP"C
T cac phuong trinh néu fren, ta thay tin hiéu efia pic ty
1é thuan v&i nong do. Moi quan ho tuyén tinh nay la co st
cho da s6 cac ap dung dinh lwgng cua phé Raman.
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Céc yéu t6 do mau

Céc yéu td thudc vé mau quan trong nhét cé thé gay anh
hwdng nghicm trong den viéc dinh lvgng bang phd Raman
la sy huynh quang, si 1am néng mau, si hdp thu bdi nén
mau hay ban than mau va anh huwéng bdi sw phan curc. Néu
nén mau cé chat huynh quang thi tin hiéu do duwogc thuwong
¢6 phan dong gop cua su huynh quang dd. Chi ¢d thé quan
sat dwoc su huynh quang néu buwdc song cua tia laser kich
thich xen pht 1én m6t dai hap thu ctia chat huynh quang.
Huynh quang c6 thé duoc quan sét thdy nhu 1& mot nén
rong va doc nam dudi dudng cong phd Raman. Sy huynh
quang lam cho dwdng nén bi chénh va lam giam ty s6 tin
hiéu trén nhiéu. Khoang bwéc séng va cutong do huynh
quang phu thudc vao thanh phan héa hoc clia vat liéu huynh
quang. Vi huynh quang thwdng co6 hiéu suat manh hon so
voi tan xa Raman, nén chi mét chat tap huynh quang ciing
c6 thd lam cho tin hiéu Raman suy giam dang ké. Co the
lam giam anh hudng cltia huynh quang bang cach st dung
nguén kich thich c6 buwdc song dai hon nhuw 785 nm hodc
1064 nm (bwéc séng dai hon thi s6 séng nhé hon). Tuy
nhién, ncn nhé rang cwong do cla tin hiéu Raman la ty 1é
VGi (vy- ty)4vi the wu diém cla viéc st dung tia laser kich
thich ¢ buéc song dai dé lam gidm thiéu huynh quang
da bu trlr phan nao cho s lam yéu tin hiéu Raman cla
budc song dai. Ty s6 tin hiéu trén nhiéu 1¢n nhat cd thé dat
duoc bang cach can bang cac yéu t6 nhu su loai bd huynh
quang, cwong do tin hiéu va dap rng clia detector.

Huynh quang & Chat ran déi khi c6 thé dugc lam yéu di
b&ng cach phoi mau dudi birc xa laser trong mdt khoang
thoi gian trudc khi do. Sy gidm huynh quang nay la khéng
ro rét khi lwgng chat huynh quang khéng phai ¢ dang vét
hodc khi mau la chat long.

Su 1am néng mau boi tia laser co the tao ra mdt s6 hiéu g
khac nhau nhu sw nong chdy, thay ddi trang thai thi hinh,
chay tniu. Mau dé bi nong nhét khi diém chiéu trén mau
c6 kich thude nho tirc 1a khi ding vi dau do. Néng mau
thudng 1a mot van dé déi voi cac vat liéu c6 mau, co tinh
hap thu manh hay cac hat rat nhé c6 kha nang truyén nhiét
thap. Anh huong do 1am néng mau thudng quan sat dugc
dudi dang su thay doi pho Raman theo thoi gian, hodc khi
kiém tra miu bang mat. Be gidm thiéu sy néng mau do tia
laser, bén canh viéc lam giam ludng laser, cé thé si* dung
nhigu phuong phap khac nhw di chuyén mau hay di chuyén
tia lascr trong khi do hay cai thién su truy@n nhiét tir mau
bang cach nhing vao chét long.

Tin hiéu Raman c6 thé duoc hdp thu bdi nén mau hodc
ban than mau. Diéu nay xay ra nhiéu hon voi cac hé may
FT-Raman budc song dai. O' day, tin hiéu Raman c6 thé
xen phd véi mét dai hdp thu hoa cao (cvertone) trong
NI1R. Hiéu img nay phu thudc vao bd quanu clia hé théng
cung nhuw cé&ch trinh bay mau, s khac nhau ctia kich thuéc
hat trong chét ran. DU sao, nhitng hiéu (ng nay la khong
nghiém trong nhu trong pho NIR.

Cu6i cling, nén biét rang blrc xa lascr la phan cuwc va céc
phd Raman cla cac chat két tinh va cac mau dinh hwéng
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khac c6 thé khac nhau dang k&, phu thudc vao cach mau
duoc dinh vi. Néu may phdé Raman c6 thé cho birc xa phan
QArc phéng trén mau thi nén ding mot bd tron (scrambler)
phan cvc trong viéc phan tich mau hang ngay.

Céc yéu t6 do 1dy mau

Thuat ngtr 1dv mau & day c6 thé duoc hiéu 1a phuong cach
ldy thong tin tr mau.

Ky thuat phé Raman la mét ky thut nén bang khong, nghia
la khi khéng ¢ mau thi tin hiéu tai detector bang khong.
Trong phd hap thu thi nguoc fai, khi khdng cd mau thi tin
hiéu tai detector lai 1a cuc dai (T = 100 %). Cac ky thuéat
nén bang khdng von rét nhay, chi mét thay déi nho vé nong
dd chét trong mau cung sé c6 mot thay d6i cwong do tin
hiéu theo ty Ié tvong Ung. Cac nguén sang khac (nhu tia
lac) cling c6 thd lam thay ddi tin hiéu do dwgc. Ngoai ra,
ot tin hiéu nén 16n do huynh quang tao ra s& lam tang
mitc nhiéu. Vi thé, viéc dung tin hiéu Raman tuyét d6i dé
xéac dinh tryc ti€p mot chat phan tich cd thé sé rat khé khan.
Céc yéu to khac la sy thay doi do duc va dd khong dong
nhét trong mau, su thay ddi cong sudt laser chiéu 1én mau
va sir thay di vi tri cla mau. cé thé giam thiéu nhitng anh
huéng nay bang céach 18y mau mdt cach 6n dinh, co tinh dai
dién. Thiét ké can than thiét bi cling c6 thé giam bat nhwng
khong thé loai bé duoc hoan toan nhirng anh hutng dé.
C6 nhiéu cach dé han ché sv dao dong cua két qua do
thang giang cuong do tuyét déi gay nén. Cach thdng dung
va hiéu qua nhat la thém chat chuan ndi va st dung cac pic
dwogc tach khoi chat chuan dd; ciling c6 thé dung mot dai
hinh thanh do mot phan cla phan t& nhv mot vong thom
ma mat cat ngang Raman cutia né khéng thay doi theo cach
chuan bi mau. Véi phd ctua mot dung dich, co thé st dung
mét pic dung moi tach biét vi dung mdi twong doi it thay
doi tr mau nay sang mau khac. Clng vay, v6i mot ché
pham, c6 thé dung pic clia mot ta dugc néu pic do la dang
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ké so véi pic chét phan tich. Vai gia thiét la nhirng thay doi
dinh hudng cua tia laser hay ctia mau c6 anh huong dong
déu 1én loan pho, thi toan bd mét phé cling co thé sir dung
nhu mgt pho déi chiéu.

Mot yéu t6 quan trong th( hai do idy mau can dugc xem
xét 1a tap nhiém phd. Tan xa Raman 1a mét hiéu (ng yéu,
co thé bi che 1dp bdi mot s6 yéu t6 bén ngoai. Cac ngudn
tap nhiém théng thuwong 7a nliting di biét clia gia mau (nhw
binh chira hay gia thé/co chat) va anh sang méi trvong
xung quanh. Nhitng van dé nay c6 the dugc xac dinh va
gidi quyét qua cac thwc nghiém than trong.

THIET BI

Céac bd phéan
Tat ca cac thiét bi phd Raman hién dai déu co6 qua trinh do
bao gdm viéc chiéu mot chum tia laser 1én mau, thu nhan
cac tia tan xa, loai bd céc tia tan xa Rayleigh, tach cac tia
Raman theo budc song, va cho két qua la mot pho Raman.
De c6 thé thic hién cac cong viéc trén, tit c cac may phd
Raman tron thi trudng déu cé cac bd phan chinh sau day;

Ngudn laser kich thich

B0 phan ldy mau

B6 phan loc/loai bo tan xa tai buéc song laser

B xur ly budc song

Detector va mang dién tlr

Nguon laser kich thich

Bang 4.8 chi ra nhiéu ngudn laser thong dung trong nganh
Dugc hodc trong phd Raman. Céc laser UV cling dugc diing
cho céc (rng dung chuyén biét khac, nhwng chdng c6 nhitng
dicm bat lgi cho cac phép do phan tich. Vi ngav cang co
nhiéu ap dung méi cla laser UV dugc dwa ra, cé kha nang la
chang ciing sé dwgc dung trong kv thuat phd Raman.

Buling 4.8 - Cac ngudn laser duoc (’ng dung trong nganh Dugc

Laser A nm
(s6 nguyén
gan nhét)

Cong suat tai i

Loai -
nguon laser

Dai buoc séng
(Vung Stokes, do
. dich chuyén 100 cnr

Chu thich

. dén3o00cmi1) -
Laser can hong ngoai (NIR) 0 TTTTT
1064 Hop tron bd Cho dén 3 w 1075 - 1563 Thuong duge dung trong cdc may chuyén dang
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B6 phan lay mau

C6 nhiéu thiét ké khac nhau, trong dé c6 giao dién quang
hoc trwc ti€p, kinh hién vi, dau do sgi quang (loai khong
tiép xdc hodc loai quang hoc nhing) va khoang chira mau
(bao gbm gia do mau chuyén dung va bd phan thay ddi
mau ty dong). Dau quang hoc 18y mau ciing c6 thé dugc
thiét k& dé c6 thé thu dwgc mot phd Raman phu thudc vao
sv phan cwc va nhu vay thudng cé thém thong tin. Viéc
Ira chon thiét bi 18y mau thuong tiy thudc vao chét phan
tich va mau. Tuy nhién ciing can xem xét dén nhitng vén
de nhu thé tich mau ldy, téc do do, an toan laser, sy dong
nhét ctia mau dé chon b 18y mau t6i vu cho mdt ing dung
cu tha.

Bd phan loc

Téan xa Rayleigh tai buéc séng cla tia laser c6 cwong do
I16n hon nhiéu bac so voi tin hiéu Raman va can phai dwgc
loai bd tnrée khi dén detector. Luc Notch dwgc ding ph6
bién va vilra c6 kich thuéc nhd, vira cho phép loai bd hét
tan xa Rayleigh. Phuong phap loc truyén thong dung cac
bd don sic nhidu cép tuy van con nhung it dwoc st dung.
Ngoai ra, tly theo b6 tri hinh hoc dé thu gdp tin hiéu cla
may, c6 thé can dung nhiéu bd loc hay la chan dé chc chén
mau khéi cac biic xa bén ngoai (nhu anh sang trong phong,
cac vach plasma laser).

B xr ly buéc séng

Thang budc séng c¢é thé dugc ma hoa hodc bdi mot bo don
s&c quét, mot bo da sic céach tir (trong cac phd ké Raman-
CCD) hay mét giao thoa k& hai chum tia (trong cac pho ké
FT-Raman). Thiét bi pht hop de st dung phéi co thé ding
cho cac phép do dinh tinh. Nhwng dé do dinh lwgng, can
Iva chon may cén than vi su tuyén tinh clia dd tan sac va
clia dcdp g c6 thé khéng déng déu trén toan thang pho.

Detector

Chubi CCD trén nén silic 1a detector phd bién nhat cho
c4c may tan sic. Chudi CCD duoc lam mat cho phép
do trén thang pb0 voi d6 chuyén dich Raman tlir 4500 -
100 em'1véi nhiéu thdp khi st dung hau hét cac ngudn
laser kha kién nhv Nd:YAG, 532 nm (frequency-doubled
neodymium-doped yUrium-alutninum-garnet) hay heli-
neon, 632,8 nm. V@&i diod laser 785 nm, dai séng giam
xudng con khoang 3100 - 100 cm'l V6i cac CCD dung
pho bién nhét, do dap (ng bwdc séng dat dinh khi ding
ngudn laser thdng dung 632,8 nm cla laser khi Tle-Ne hay
785 nm cUa laser diod. Cac may FT thuong st dung eae
detector mét kénh germani hay indi-gali-arsenid (InGaAs)
cd dap (*ng trong vung can hong ngoai de hop véi buoc
song kich thich 1064 nm cUla laser Nd:YAG.

Hiéu chuén

Ghi cha: Céac phuong phap hiéu chuan thief bi dwéi day nham
cung cdp thong tin tham khao.

Viéc hiéu chudn may Raman bao gdém ba phan: buéc séng
so cép (truc x), budc séng tia laser va cwdng do (truc ).
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Hiéu chiian budéc séng so cap (truc x)

Trong tredng hop cdc may Rarnan FT, viéc hiéu chuén
buéc séng so cdp dwgc thie hién it nhat dén mic gan ding
dau tién, v&i nguodn laser Iie-Ne ndi tai. Hau hét cac thiét
bi tan sac déu slr dung den phat xa nguycn ttr dé hiéu chuan
buéc séng so cap. Voi cac may phu hgp cho phép do phan
tich Raman, nha cung cap sé dwa ra mot quy trinh hiéu
chuan tiuc Xma nguai st dung co thé thuc hién duogc. V6i
cac may tan sic Raman, phwong phap hiéu chuan dya trén
nhiéu vach phét xa nguyén t&r dwgc dung nhiéu hon. Gia
tri clia cach hiéu chuan nay co the kiém tra qua hiéu chuan
budc song laser tiép theo bang cach sir dung mét chudn
dd chuyén dich Raman thich hop. V6i céac thiét bi tan sac
quét, c6 thé can hiéu chuan thudng xuyén hon va can kicm
tra do chinh xac (prccision) trong ca hai phuong thic van
hanh tinh tai va van hanh quét.

Hiéu chuén bwdc séng tia faser

Budc song laser dao dong co thé tac dong 1én ca do chinh
Xac clia buéc séng lan dd chinh xac cua tin hiéu quang cua
mdy. Ngay ca nhirng ngudn laser 6n dinh nhdt van co thé
cho céc tia ¢d budc séng khac nhau do6i chat. Vi vay can
khéng dinh budc séng dé dam bao do6 ding cla vi tri do
chuyén dich Raman cho cac may Raman FT hay Raman tan
séc. Pe lam duoc viéc ndy, c6 thé dung mdt vat liéu chuan
clia dd chuyén dich Raman nhu md ta trong ASTM E1840-
96 (2002)1hav mot vat liéu duoc kiém tra thich hop.

Ghi chu:

Céc gia tri chuan dang tin cdy cta dd chuyén dich Raman cho
céc thubc thir thuong dung, dang 1éng hay ran can cho viéc
hiéu chuan s6 sng cho cac pho ké Raman dugc cung cip trong
ASTM E 1840-96 (2002) da néu. Cac gia tri nay cd the dugc
dung cung véi cac vach phét xa cb dd ding va dé chinh xé&c cao
clia dén hd quang ap sudt thdp, cac vach ndy co san dé dung
trong hiéu chuan may Raman.

Céc vat licu tinh khiét phd c6 thé mua tai cic nha cung cép
phu hgp. Mot s6 may co thé dung mdt chudn Raman cé
sén bén canh quang trinh ban dau. Thiét bi chuén ngoai téi
I4p dlng quang trinh cua tia tan xa (Khi st dung cac chuan
hoa hoc, can chi y tranh Iam nhiém tap va khang dinh tinh
Ondinh clia chuén).

Trlr khi may dung la loai c6 hiéu chuan lién tuc, ngay truéc
khi do buéc séng lascr, nén hiéu chuan truc buwdc séng
so cdp theo quy trinh clia nha cung cap may. Trong hiéu
chuén ngoai, nén dat chuén do chuyén dich & noi dit mau
va tién hanh do, str dung cac thdng s6 thu nhan tin hiéu
thich hop. Nén danh gia trung tdm cla pic trén mot dai
manh, phén giai t6t trong ving phé can quan tam. C6 thé
xac dinh vi tri pic bang phuong phap thu cong hodc dung
mot thuat toan xac dinh pic dang tin ciy. Phan mem do
ngudi ban may cung cdp co6 thd cho phép do budc soéng
laser va hiéu chinh buéc song laser mdt cach thich hgp sao
cho pic ndy nam ding vi tri. Néu nguoi ban may khong
cung cdp phan mém cé chirc nang nay thi phai diéu chinh
budc song laser bang tay. Tuy theo loai laser, buéc séng
lascr cd the thay déi theo nhiét d6, dong, va thé. Dung sai
budc séng co thé thay doi tiv theo &p dung cu thé.
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Hiéu chuén cwong do (trucy)

Viéc hiéu chinh truc do cwong do tin hiéu cé thé quyét
dinh sy dinh lwgng thanh cong, nhd c6 mot s6 phuong
phap phan tich {nhv do Iuvdng héa hoc (chemometrics)}
va chuyén phuong phap gitra cac may. Ca hai loai phd ké
Raman FT va Raman tan xa nén dwoc hiéu chuan theo cac
quy trinh tvong tw. Dung sai chdp nhan dwgc cua do chinh
xac cuong do tin hiéu (photomctric precision) cho mot
phép do cu thd can dwoc danh gia trong giai doan xay dung
phuong phép. Bc hiéu chuin dap ng quang clia mot may
Raman, nén dung mdt nguén phat xa bang rong. Co hai
phuong phap dwgc chdp nhan la: Phwong phap A slr dung
mot den wolfram phat anh sang trang da duoc hidu chuan.
Nhiéu nha cung cip mav ciing cung cép cac chuan hiéu
chuan dd birc xa dugc ndi chuan dén cac phong thi nghiém
do lvdng qudc gia. Phrong phéap nay dwoc 4p dung cho tat
ca cac budc song laser kich thich théng thwong dwoc néu
trong Bang 1 Phuwong phap B su dung céc vat liéu chuan
(SRM) do céac phong thi nghiém do ludng quoc gia cung
cép. Mot s6 chudn huynh quang bang thay tinh kich thich
(doped-glass) c6 san trén thj truong.

Phuong phap A:

Ngudn duoc dit vao vi tri cla mau, véi tia laser tét va
do dap (ng detector (s& dung céc thong s6 thich hop cho
may). Dau ra clia ngudn duoc st dung dé hiéu chudn phai
duwoc biét. Phai xac dinh ty s gitra dap (rng do dwoc va dap
(ng thyc va 1ap ra mot hd so hiéu chinh. Viéc hiéu chinh
phai dugc ap dung cho tét ca cac phé thu duoc tir may do.
Hau hét cac nha cung cap sé cung cdp ca ngudn hiéu chuan
va phan mém thich hop. Néu nha san xuat khéng cung cap
quy trinh hay phwong phap thi ngudi st dung c6 thé dung
mot nguodn dugc hiéu chuan va mét phan mém thich hop.
Néu dung mot phwong phap clia nha san xuat thi can chi y
dén tinh gia tri hop I1& ctia ngudn va quy trinh hiéu chuén.
Nguoi dung phai cé duoc tai liéu thich hgp tlr nha san xuat
dé ddm bao la cach lam da dwgc tham dinh danh gia.
Phuongphép B:

Dit chuén huynh quang vao chd ddt mau. V&i ngudn laser
bat, ghi phd cta vat liéu chuan SRM (cé cac thong s6 thich
hop cho may). Dau ra clia ngudn dwoc sir dung do hiéu
chuan phai duoc biét. Phai xac ctinb ty’ sd gilra dap (ng
do dwoc va dap tng thuc, va 1op ra mot ho so hiéu chinh.
Viéc hiéu chinh phai dugc ap dung cho tit ca cac phd thu
dwoc tr may do. Hau hét cac nha cung cép sé cung cép ca
ngudn hiéu chuan va phan mem thich hop. Néu nha san
xuét khdng cung cép quy trinh hay phwong phap thi nguoi
str dung c6 thé ding mot vat liéu chuin va mot phan mém
thich hgp. Néu dirng mét phrong phap clia nha san xuét thi
can chi y dén tinh gia tri hgp 16 cta vat liéu chuan va quy
trinh hiéu chuan. Nguoi dung phai c6 dugc tai liéu thich
hop tir nha san xuét dé dam bao 1a cach 1am da duuc thdm
dinh danh gia

Hiéu chuéan ngoai

Nén st dung chuén ngoai de hiéu chuan day du chirc nang
clla may. nham chirng minh tinh phu hop cua cac mav
trong phong thi nghiém, ngay ca khi may c6 phwong phap
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hiéu chun ndi bo. Viéc st dung chuin ngoai khong loai
b6 yéu cau phai co cac quy trinh kiém tra ndi bd; ma la dé
c6 tw liéu vé sy phu hop cla thiét bi cho muc dich hodc
phép phan tich cu thé. Vi cac Ihiat bi dugc lap dat tai
mot day chuyén hay trong mdt 16 phan (rng, ia noi khong
tho thvimg xuyén dat mot chudn ngoai va ngay ca voi cac
mav co hiéu chuan ndi bo thi viéc so sanh hiéu nang cua
phuong phéap hiéu chuan ndi va ngoai ciing phai dugc dinh
ky ki€ém tra. Muc dich cla viéc nay la dé kiém tra nhitng
thay doi trong cac thanh phdn ma c¢ thé khong c6 dugc
trong phrong phap hiéu chuan ndi (thdu kinh qua trinh,
dau do soi quang, VIV), vi du nhu viéc hiéu chuan quang
cla hé quang.

DANH GIA VA KIEM TRA CAC PHO KE RAMAN

C6 thé danh gia phd ké Raman thdng qua: Tinh pht hop clia
hé thng, danh gia van hanh va kiém tra hiéu nang (xem
muc Binh nghia cac thuat nglr va ky hiéu). Muc dich cla
viéc danh gia tinh phu hop la dé dam bdo rang céng nghé
cta thiét bi la phu hop cho phwong phap dinh 4p dung. Muc
dich clia viéc danh gia van hanh la dé dam béao rang may
phu hop cho muc dich si dung va qua danh gia lai dinh
ky, may sé ti€p luc hoat dong tot trong thoi gian dai. can
thuong xuyén kiém tra hiéu nang clia may khi may duoc
dung cho mét phép do dinh tinh hay dinh lvong cu thé.

Vi ¢6 nhiéu cach do phé Raman khac nhau, ncn trong
viéc danh gia van hanh va kiém tra hiéu nang cé thé ding
nhirng chudn ngoai ma co6 thd dung cho mot may bat ky.
Nhuw véi bat kv mot pho ké nao, pho ké Raman can dwoc
danh gid vé ca do chinh xac sd séng (cho truc Xva do
chuyén dich tir nguén kich thich) cling nhw do chinh xac
do quang (truc tin hiéu v).

Trong kiém tra hiéu nang, c6 thé str dung sv danh gia murc
dd phu hop (qualitv-of-fit) véi phd quét ban ddu hay mot
nhém pho quét (thuong duoc tap hop trong cac may khong
quét). Trong moét phép phan tich nhu thé, co thé cho rang
cac pho chuén thu dwgc trén mét may méi hay may méi
dugc stra chita va dugc van hanh ding cach la dai dién
cho cac pho t6t nhat cd thé co duoc. Viéc so sanh cac pho
thu dwoc qua thoi gian véi cac chudn twong dong (hodc la
chuén géc hay cac chuan méi cung loai, khi ¢é quan ngai
vé dd on dinh cua chuan) la co so dé danh gia do on dinh
lau dai clia hé do ph6 Raman.

Tan s6 th&r nghiém

Viéc danh gia thiét bi duoc ti€én hanh theo tirng khoang
thoi gian xac dinh hay sau khi stra chita, thay ddi cau hinh
quang hoc nhu thay ngudn laser, thay detector hay thay céc
loc. Viéc déanh gia lai toan bd thiét bi co thé khdng can thiét
khi thay doi cac phu tung nhu vi dau do, budng chira mau,
ddu do sgi quang c6 dinh. Trong nhiing truong hop nay cé
thé chi can tién hanh danh gia hiéu nang la du; va nén Iam
theo chi dan cu thé cla nha cung cap vé cac yéu cau danh
gia cho mot loai may xac dinh. Céc phép thir bao gom thi
dd chinh xac bwdc song (cla truc Xva do chuyén dich tir
ngudn kich thich), va do chinh xac do quang (cla tryc tin
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hiéu y). Céac phép thir danh gia thiét bi doi hoi phai dat yéu
cau vé dung sai cho (rng dung phan tich cu thé.

Viéc kiém tra hiéu nang duoc thuc hién tron thiét bi dugc
cdu hinh cho cac phép do phan tich va dwoc thuc hién
thwong xuyén hon danh gia thiét bi. Kiém tra hiéu nang
bao gdm viéc do d6 khdng dam bao cla buéc séng va dd
chinh xac cua thang cuong dd. Truédc khi thu thap di liéu
cho mdt ngay cén tién hanh cac phép thir dd chinh xac
buéc séng va do chinh x&c thang cuwéng dd la c.in thiét.
Hiéu nang dugc kiém tra bang cach so cac phd thu dugc
véi céc pho thu duoc trong lan danh gia thiét bi trude.

Panh gia van hanh thiét bi (thdm dinh van hanh)
Trong (j¢inh gia van hanh cling nhw danh gia hiéu nang,
diéu quan trong can lvu y 1a cac tiéu chuin can dat dugc
nén chi fa cac yéu cau chung. Céc tiéu chuan cu the cho
cac may va cac ap dung cu thé cd thé thay di theo phwong
phép phéan tich dwgc st dung va dé dariii mong mudn cla
két qua cudi cung. Cac vat liéu chuan ASTM dugc chi
dinh véi quy wéc la trong mot sO trwedne hop (dac biét la
cac ap dung truc tuyén o xa) viéc st dung mét trong sb céac
vat liéu chuén nay la khong thuc té va co thé ding cac vat
liéu khac da dwoc kiém tra thich hgp. Trong truong hop
nav, diéu quan trong la can luu y céac thong s6 cu thd nhu
nhiéu clia ph6 ké, cac gidi han phat hién (LOD), gi¢i han
dinh luvgng (LOQ) va do6 rong chap nhan dugc cla dai pho
cho mét &p dung da cho s& phai dugc xac dinh trong qué
trinh xay dung phuong phap phan tich. Cac gia tri cu thé
cho phép thir nhir do I6n cua nhiéu va do rong cla chim
tia clia pho ké sé phu thudc vao thiét bi st dung va muc
dich dwoc dua ra. Vi vay, nhitng phép thir thiét bi cu tho
cho cac thong s6 noi trén sé khong dugc trinh bay lrons
chuong nay.

Do dang budc sdng (truc x)

Diéu quan trong la ddm bao d6 ding cla truc bwéc séng
thong qua hiéu chuan dé duy tri tinh toan ven cla vi tri cac
pic Raman. Viéc hiéu chuan budc séns cla phd ké Rarnan
gdm cd hai phan: Hiéu chudn truc bwdc séng so cap va
hiéu chudn budc song laser. Sau khi hiéu chuan truc budc
séng so cdp va bwac song laser cd thé xac dinh do khong
dadm bao do budc séng cla thiét bi. De hoan thién cd thé
str dung mot chuan clia d dich chuyén Raman, vi du nhw
chudn ASTM hay mot vat liéu dd duoc kiém tra phi hop
khéac. Nén chon mot chudn véi cac dai c6 mat tron toan
thang phé Raman @€ cd thé danh gia dé khéng dam bao
budc song cua thiét bi tai nhiéu vi tri trén pho. Dung sai
cla d6 chinh xac budc séng cho mot thiét bi nén duoc
danh gia trong giai doan xay dwng phuong phap.

Ghi chl: Véi cac thiét bi tan sdc quét, viéc hiéu chlim c6 the can
thie hién thirdng xuyén hem va c6 thé can kiém tra do chinh xac
trong ca hai kidu van hanh tinh va van hanh quét.

Do chinh xac do quang
D0 dao dong cua laser, tinh theo tdng photon phét ra, xay
ra gitta hai 1an do c6 thé gay nen su thay ddi do chinh xac
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do quang cua thiét bi. Biéu khéng may la rat kho tach dugc
nhitng thay déi clia dap (rng do quang (gén voi dao dong
clia tong photon phat ra) khdi cac bién dong do cam (ng
boi mau va lay mau. Day la mot ly do vi sao khong nén
thuc hién cac phép do Raman tuyét ddi va vi sao nhirng
yéu cau vé do chinh xé&c do quang dwgc quy dinh tvong doi
16ng leo. Non danh gia dung sai dd chinh xac do quang cla
mot thiét bi ngay trong giai doan xay duwng phuong phap.

Panh gia hiéu ndng (thdm dinh hiéu nang)

Muc tiéu cla viéc danh gia hiéu nang la dé dam bao rang
thiét bi dang hoat dong ding trong gi¢i han da chi ra vé
dd chinh x&c buwéc song, dé chinh x4c do quang va dd
nhay. Trong mét s6 trvong hop, thiét bi da duoc thiét ké
d6 dung cho mét phép do cu thé (vi du, dé dat trong trong
day chuyén mét 10 phan ng), thi khéng thé hoac khong
can do bwdc song va tin hiéu do quang, st dung céc chuan
danh sia dd néu. Néu nhu viéc danh gia van hanh da ching
minh rdang may la phu hop cho muc dich sit dung, thi co
thé dung mét chudn bén ngoai duy nhat de thuong xuycn
kiém tra lai chirc ndng ctia may (vi du, sau khi lam sach 10
phan (ng, kiém tra tin hiéu clia dung moi x& Iy ca vé do
chinh x&c buwéc song va dd chinh xac do quang). Chuan
kiém tra hiéu ndne phai pht hop véi khuén hinh cuia mau
dang phan tich cang nhiéu cang tét va phai dung céac thong
s6 thu nhan phé giong nhau. Cac phép do dinh Ivgng cla
mot phd chuan kiém tra hiéu nang s& kiém tra ca do chinh
xac buwoc séng (truc Xva buwoc séng laser) va do chinh xac
tin hiéu do quang. Neu viéc so sanh mdt chudi cac phd la
tot thi diéu doé chirng minh rang thiét bi dang tiep tuc hoat
dong tot.

Do chinh xac butéc séng

Do chinh xac budc séng dugc xac dinh bang cach thu thap
di¥ liéu cuia mot pho clia mét vat liéu chuén do dich chuyén
Raman dé chon, trong mot khoang thoi gian bang v6i thoi
gian dung dé thir d6 6n dinh do quang. Néu thuan tién thi
cac mau da nghién bot nén dugc dong goi lai (rcpack) gilta
hai loat do. Vi tri c&c pic trén toan bd vung phd dang quan
tam duoc dung dé tinh dd chinh xac. Hiéu nang duoc kiém
tra hang cach doi chi€u vi tri cac pic v6i vi tri thu dugc
trone Ian danh gia thiét bi trwéc va khong duoc sai khac
qua + 0,3 em'1so vai do léch chudn, méc di tiéu chuin nay
c6 thé diéu chinh theo dd ding yéu cau cho phép do.

Do chinh xac do quang

Do chinh xac do quang phai dwgc do bang cach thu thap
cac dr liéu phd ctia mot vat liéu chuan kiém tra thich hop,
trong mat thoi gian da dinh. Sau khi hiéu chinh dwong nén,
phai dung mot thuat toan thich hop dé tinh dién tich mot
sO cac dai trén viing phd quan tam. Dién tich cla dai manh
nhat dwoc cho la 1va cac dai (envelopes) khac dugc chuan
hda theo dai nay. Hiéu niang duwoc kiém tra bang cach so
sénh dién tich cac dai hién do dwgc voi cac dién tich tvong
(ng da thu dwgc trong lan danh gia thiét bi tnréc do. Sw
sai khac khong duogc vuot qua 10 % méc div chi liéu nay co
thé dugc ctidu chinh theo yéu cau vé dd ding cua phép do.
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i) chinh x&c va dd ding cta céng suat laser dau ru
Phép thr nay chi dwgc ap dung cho céc thiét bi Raman c6
may do cong suat laser ndi tai va tw dong. Thiét bi khong
c6 mav nay thi phai str dung mot may do cong suat laser
da dwoc hiéu chuan ctua mot nha cung cap c¢é uy tin. Dau
ra cla laser phai dugc thiét 1ap sao cho c6 tinh dai dién va
dap Im2 duoc cac yéu cau cla phép do phan tich va cla
cbng sudt faser dwoc do. Dau ra phai dwoc do va kiém tra
d6i chi€u voi dau ra do dwgc khi danh gia thiét bi. Cong
suét (tinh theo miliwatt hay watt) phai khong sai khac qua
25 % so v6i mic khi danh gid. Néu sai khac Ién hon thi
thiét bi can dwgc bao dwong (vi sv sai khac nay co thé chi
ra rang, bén canh nhitng diéu khéc, c6 si 1éch lac 16n cua
hé théng hodc nay sinh hw hdng cua ngudn laser).

Vi céc thiét bi c6 may do cong suat laser bén trong, dd
ding cla cac gié tri do may do cong suét laser bén trong
cho ra phai dugc so sanh v&i mot may do cong suat bon
ngoai da hiéu chuan trong khoang thdi gian khéng qua 12
thang. Gia tri tinh duoc ctia may bén trong phti dwgc so véi
gia tri clla may bén ngoai. Hiéu nang duoc kiém tra bang
cach so sanh gia tri hién cé véi gia tri thu dugc trong lan
danh gia thiét bi triedc day. Nha san xuét thiét bi co thé cung
cdp mdt phan mém dé viéc phan tich nay dugc dé dang.
Neu thiét ké cua thiét bi khdng cho phcp sir dung mét may
do cobng suat bén ngoai thi khi dé nha cung cdp phai dua
ra tai liéu dam bao chét lwong cla thiét bi va cung cdp mot
quy trinh dugc khuyén cdo do cé thé thuc hién dwoc viée
phan tich noi tren cung voi ky bao dwéing da dinh.

THAM DINH PHUONG PHAP

Viéc tham dinh cac phwong phap phé Raman dugc lam
theo cac qui dinh chung d6i véi cac tiéu chi vé do ding,
dd chinh xac v.v. Tuy nhién, nhiéu tiéu chi trong d6 bi
anh hwdng boi cac bién dac trwvng clia phd Raman. Huynh
quang c6 thé la bién dau tién cd thé anh huong (Ién tinh
phu hop cia mot phrong phap. Sy c¢d méat cla cic tap
huynh quang trong mau c6 thé rat khac nhau va cé it anh
huong dén tinh chap nhan duoc cda vat liéu, Phuong phap
phai du linh hoat dé chap nhan dugc cac ché do 1ay mau
céan ap dung dé giam thiéu &nh hudng cua céc tap nay. Do
tuyén tinh clia detector phai dwgc khang dinh trén thang
cac mirc tin hiéu cd thé cd. Huynh quang cé thé day cao
ca duong nén ian nhigu so vai khi tham dinh; trong truong
hop nay, phai fain gidm huvnh quang hodc phai sra doi
phuong phap cho phu hgp voi miéc huynh quang cao.

Khi nhiéu dwdng nén tang cao sé cd tac dong tiéu cuc don
dd chinh xac, gi¢i han phat hién va gi¢i han dinh lugng
clia phuong phdp.Vi buvnh quang cd thé anh huong dén
kot qua dinh lvgng do chuyén dich dudng nén, nén phai
khang dinh viéc dinh lurong 14 c6 thé chap nhan duoc ¢ cac
muc khir quang (photoblcaching) khac nhau.

Téc dong cla laser 1én mau phai dugc xac dinh. Voi céc
phép do ding cac céng suét laser va thoi gian tiép xuc véi
tia khac nhau, viéc kiém tra mau bang mat va kiém tra dinh
tinh cua phd Raman sé& khang dinh dugc 1a mau khong bi
bién doi (khong tinh dén sw khw auang). Pe khang dinh
trung phd Raman, céc bién dac trung ia sw chuyén dich vi
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tri cua pic, nhitng thay d6i chiéu cao pic va do rong dai va
nhung thay d6i khdng mong dgi clia cwdng do nén.

D0 chinh xac cuia phwong phap cling phai tinh dén vij tri
clia mau. Céach trinh bay mau 1a mét yéu t6 trong yéu cho
ca chét 16ng 1an chat ran va phai duoc kiém soét chat ché
hodc phai tinh dén trong moé hinh hiéu chuan. Do nhay
cam cuia vi tri mau thudng co thé duoc han ché bang cach
chu&n bi mau thich hop hodc bang hinh hoc cla gia do
mau, nhung n6 con thay déi tr may ndy sang may khac
tuy theo cau hinh quang hoc clia bd thu nhan va kich thich.

DINH NGHIA CAC THUAT NGU' VA KY IIIEU

M6 hinh hiéu chuan (calibration model) la mot biéu thic
todn hoc cua sy lién hé gia dap ng cla mot may phan
tich va cac tinh chat cua mau.
D0 rong cidi phd (intrument bandpass) hay Do phan giai
(resolution) la thwéc do kha nang tach céac blrc xa c6 buwéc
séng gan nhau ctia mot pho ké.
Danh gia van hanh (operational qualification) la quéa trinh
lam viéc va ghi chép dé chirng minh rang méy hoat dong
theo dling céc chi tiéu k¥ thuat clia may va cd thé dap lng
dwgc muc dich sir dung, can thwc hién viéc nay sau khi co
bat ky s thay d6i c6 y nghiia nao nhw I3p dat, ddi chd, stra
chita quan trong, v.v.
Panh gia hiéu nang (performance qualification) la qua
trinh st dung mot hay nhiéu vat liéu doi chiéu 6n dinh va c6
cac dic tinh xac dinh rd dé kiém chiing hiéu ning lam viéc
on dinh clia may. Trong viéc danh gia nay cd thé sl dung
cac chuén khac nhau cho cac dac tinh hiéu nang khac nhau.
Pho Raman (Raman spectra)21a d6 thi chi trén truc tung
nang lvong birc xa, hay s6 photon, tan xa b&i mau khi cé
twong tac gitta dao dong phan tir trong mau va mot bic xa
don sac co tan s8 cao hon nhiéu so v6i tan s6 dao dong.
Truc hoanh thurdng la hiéu so so song gitta anh sang téi va
anh séng tan xa.
Tan xa Raman (thuong) (Nomal Raman scattering)2la sw
tan xa khong dan hoi clia anh sang xay ra khi c6 thay doi
dd phan cuc cla cac lién két lién quan trong mot dao dong
phan tir. Phé Raman (thudng) xuét hién khi mau dugc kich
thich b&i mét blc xa khong cdng hwong véi s chuyén
dich dién tir trong mau.
Do chuyén (lich s6 song Raman (Raman wavenumber
shift)2

RAU
Trong do:
R la mat cat ngang Raman vi phan, c6 g'a tri dwong voi
tan xa Stokes va am v@i tan xa doi Stokes.
Ab la hiéu cua sé séng cua vach kich thich va s6 séng cta
tia tan xa, v6i don vi Si la nvl Bon vi thuong dung la
cm'l= 100 nrh
Ghi chu:
1 ASTM E1840-96 (2002) Hucmg dan vé cac chudn dd dich
chuyén dung cho hiéu chun phii ké. Standard Guidefor Raman
Shift Standards for Spectrometer Calibration.
7 Chalmers, J., {jri liitbs, p., Eds. S6 tue phd dao déng (Handbook
of Vibrational Spcctro.scopv), 2002.
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CAC KY TIIUAT TACH SAC KY

Céc ky thuat tach sac ky 1a nhitng phrong phap tach trong
do céc thanh phan clia mau duoc phan bd vao hai pha: mot
pha tinh va mot pha dong. Pha tinh c6 thé 1a mot chat ran,
cling c6 thé 1a mot chat long dugc gitr trén mot chat ran
hay mot gcl. Pha tinh ¢6 the dugc nhoi vao cot, hodc trai
thanh mot 16p, hay phan tan thanh mét 16p phim v.v... Pha
dong co thé 1a chat khi, chat long hay chat lwu siéu toi han
(con dugc goi la chat long siéu t¢i han). Sy tach séc ky co
thé dua tron cac co ché khac nhau nhw hap phu, phan bd
khéi lvgng (hay phan chia), trao dbi ion, hodc duva trén sw
khac nhau vé tinh chét !y héa ctia cac phan tir nhu kich
thudc, khéi lwgng, thé tich v.v...

Phu luc ndy chi dé cap dén céc dinh nghta va phép tinh cac
thong so thong thuong trong k¥ thuat sic ky, cac yéu cau
thwdng duoc ap dung cho sw phi hop clia hé théng sac ky.
Nguyén ly, thiét bi va phuong phap tach dugc trinh bay
trong céc phép thir chung sau day:

- Phuong phap sac ky gidy (Phu luc 5.1)

- Phrong phéap sac ky khi (Phu luc 5.2)

- Phuong phap sac ky long (Phu luc 5.3)

- Phuong phap séc ky 16p mong (Phu luc 5.4)

- Phuong phap sac ky ray phan tir (Phu luc 5.5)

binh nghta

Céc dinh nghta sau day duoc dung trong cac chuyén luan
dé tinh toan cac thang s6 vé tinh phli hgp cla hé thong v
céc tiéu chuén chap nhan. Mot so thiét bi c phan mém
clia nha san xudt dung dé tinh todn mét vai thong sé nhu ty
s6 tin hiéu trén nhiéu va do phan gidi cd thé duoc st dung.
Trong tredng hop nay, ngudi st dung cl trach nhiém dam
bado rang cac phuong phap dung trong phan mam doé phu
hop véi yéu cau cua bo tiéu chuln nay; néu khong, phui
diéu chinh cho phu hop.

S&c ky do

Sac ky do la mot do thi hay mot cach trinh bav khac md
ta si thay doi dap (ng clia detector (hay néng do clia chat
hay mot dai lugng khac lam thuec do ndng do cua chat)
theo thoi gian, thd tich hay khoang cach. Mot sac ky do
ly twdng c6 dang mdt chudi cac pic kiéu Gauss tron mot
duong nén (Hinh 5.1).

Thoigian luu (ty)
Lathoi gian can thiét dé riva giai mot chat (Hinh 5.1, dwong
nén biéu thi bang phut).
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Pic 1 Pic 2

Pic, hay con goi la dinh, 1a phan sac ky do ghi lai dap tng
clia detector khi mot chét (hodc 2 hay nhiéu chat khéng
tach ra khoi nhau) dwogc rlra giai khéi cot.

Pic c6 thé duoc xac dinh bang dién tich pic, hoac chiéu cao
pic (h) va chiéu rong pic ¢ nta chiéu cao (wh), hodc chiéu
cao pic (h) va chiéu rong pic gitra cac diém uén (Wj). & cac
pic c6 dang hinh Gauss (Hinh 5.1), c6 moi quan hé biéu thi
bang phwong trinh sau:

3N = I8XW

Thétich lvu (VR

La thé tich pha dong can thiét dé rira gidi mot chat. Thé
tich Um c6 thé tinh dugc tlr thoi gian lwu va téc do dong
(tnl/min) theo c6ng thic:

Fr=Rxf

Trong do:
Fla luu lvgng dong (hay téc dd dong) ctia pha dong (ml/min).

Thoi gian chét (t\d (hoid-up time)

La thoi gian can thiét dé rira giai mét chat khong bi lwu gitk
(Hinh 5.1, dwdng nén biéu thi bang phut). Trong phuong
phap Sac ky ray phan tlr (xem Hinh 5.2), thoi gian chét
dugc ky hiéu la t0.

Thé tich chét (V\[) (hold-up volume)

La thé tich pha déng can thiét dé rira gidi mot chat khong bi
Ivu gitk. N6 co thd dugc tinh tlr thoi gian chét (tV) va téc do
dong F (so ml pha dong trong 1 min) theo cong thirc sau:

VM tMXF

Trong phuong phép sdc kv rav phan t& (xem Hinh 5.2),
thé tich chét dugc ky hiéu la VO.
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Hinh 5.2

Hé sd phan bo khai lvong

Hé s6 phan b6 khdi hrons (Dm) hay con goi la thra s6 dung
lvgng (K'), hodc thira s6 lvu git (k), duoc dinh nghia va
tinh theo cdng thirc sau:

Dy k'=k Kk K
m, V*

Trong do:
Kc 1ahing s6 phan bd hay con goi la hé sd phan bo can bang;
vs lathé tich pha tinh;
VM la thé tich pha dong;
ms la lwgng chét trong pha tinh;
mM la lvgng chét trong pha dong.
Thira s0 lwu gilr k clia mot chét co thé dugc xac dinh trén
sac ky dd theo cong thirc:

hi
Thoigian toan bd ctia pha dong (ti)
Trong phuong phép sdc ky ray phan tt, thoi gian toan
b6 cua pha dong la thoi gian luvu clla mot chat ma kich
thudc phan tir nho bon kich thudce cac 6 nhd nhét cua gel
(Hinh 5.2).

Thé tich toan bd clia pha dong (Vi)

Trong phuong phéap sdc ky ray phan tt, thé tich toan bd
clia pha dong ia the tich lvu ctia mét chat ma kich thuéc
phan t&r nhd hon kich thudc cac 16 nhd nhat cla gel. N6 co
thé dwoc tinh tlr thoi gian toan bd clia pha dong (ti) va toc
dd dong F (ml/min) theo cong thtrc sau:

K=tixF
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Thoi gian hai ctia chat khong bi Twu gitr (to)

Tromi phucmg phép sac kv ray phan ti, thoi gian luu cha
chat khong bi lvu gilr 1a thoi gian lvu cua mot chat ma kich
thuwéc phan tir i6n hon kich thuéc cac 16 16n nhat cua gel
(Hinh 5.2).

Thétich Iwu clra chat khdng bi ivu git (Vo)

Trong phwong phap sic ky rav phan tk, thé tich luu cla
chat khong bi iuu gitr 1a thé tich luu clia mot chat ma kich
thwéc phan tir 16n hon kich thudce cac 16 1én nhat clua gel.
Co thé tinh thé tich luu cla chat khong bi lvu gilr tir thoi
gian lwu cla chat khong bi lvu gitr (t0) va tdc dd dong F
(ml/min) theo cdng thirc sau:

rH= to* F

Hang s6 phan bé (Kq

Trong phuong phép sac ky ray phan &, dic tinh rira gidi
cla mot chat cé thé dwoc biéu thi dwéi dang hang sb
phan bd (con goi la hé so phan bo) KOva dugc tinh theo
cong thic:

Ir

u-~ thi

Thira s6 cham (Rf)

Thira s6 cham R{, hay con goi la hé so di chuyén Rf, dwoc
diing trong séc ky trén mét phang (sic ky 16p méng, sic ky
gidy) laty so gilra khoang cach tir diém chdm mau dén tam
cla vet sac ky va khoang cach di chuyén ctia dung moi tinh
tir diém chadm méau (Hinh 5.3).

Trong do:
b 14 quang dwong di chuyén cla chat phan tich;
a 14 quing duong di chuyén cua tuyén dung moi.

B. V&t mau C. Vach xuét phat

Hinh 5.3

A. Vach dung mbi
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SO dia ly thuyét (N)

Tuy thudc vao k¥ thuat str dung, hiéu nang ctia cét (hay hiéu
lwc biéu kién clia cot) bicu thi dwdi dang s6 dia iy thuyét,
c6 thé tinh dugc tlr nhitng dir iiéu thu dwoc dudi digu kién
dang nhiét, ddng dong hodc dang mat do (isodense), theo
cong thirc sau, trong do céc gia tri tRva whcd cung don

vi do:
¢ V
N-554x I

Trong dé:

tR la thoi gian lwu cla pic rwong (ng véi chét phan tich;
\vh la chiéu réng pic & ntra chiéu cao pic.

S0 dia ly thuyét thay doi theo chat, theo ct, nhiét do cét,
pha déng va thoi gian luu.

Thé tich fwu trd (D) (Dwell volume)
Thé tich lwu tra (con goi la thé tich tré gradient) Ia thé tich
gitra diém ma céc chat rira giai cua pha dong gdp nhau va
dinh clia cot. N6 c6 thé duoc xac dinh bang cach sau:
Cot: Thay cot sic ky bang mot 6ng mao quan thich hop (vi
du 6ng 1m X0,12 inm).
Pha dong: Pha dong A: Nwéc cét;

Pha ddng B: Dung dich aceton 0,1 % (tt/tt).

Thoi gian 1 Pha dbéng A Pha déng B
(min) I (% tt/tt) _(%tt/u)
0-20 1 100-~0__: " 0—ido~

1 20-30 0 : 100

Toc do dong: Dat toc do dong sao cho cd ap suét ngwoc
thich hgp (back-pressurc) (vi du 2 ml/min).
Phat hién: Quang pho ti ngoai dat 0 budc séng & 265 nm.
Xac dinh thoi diém (t05) tinh bang phut khi d6 hap thu tang
I1én dat 50 % (Hinh 5.4).

D =tD XF

Trong do:

tD=105 0,5 (tinh bang phit);

tGla thoi gian gradient da xac dinh trudc (= 20 min);
F 1a téc do dong (tinh bang ml/min).
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Hé so doixung (As)
Heé sb doi ximg ctia mot pic (Hinh 5.5) dwoc tinh theo cong
thirc sau:

u Qoi

2 X1l

Trong do:

wO0G la chiéu rong ctia pic & 1/20 chiéu cao cla pic;

d  lakhoang cach tinh tir dwong théng ding di qua dinh
pic den canh phia triedc cla pic & 1/20 chiéu cao cla pic.
Khi As = 1,0 thi pic hoan toan déi xung. Khi As> 1,0 thi
pic bi kéo dudi. Khi As< 1,0 thi pic bi doang V& phia trudc.

Do phén giai (Rs)
D0 phan gidi (Rs) gilra hai pic cla hai chat (Hinh 5.5) duoc
tinh theo cong thirc sau:

_ 1,18 x(/R2-¢/ri)

wh! + wh

Trong dé:
tR> Iri
tR, tR la thoi gian lwu cla cac pic tuvong ¢ng;
whl, w2 la chiéu rong pic & nlra chiéu cao pic.

Trong phrong phap dinh lwong bang sac ky trén mit phang
ding phép do mat do. khoang cach di chuyén dwoc ding
thay cho thoi gian lwu va do phan giai gilra cac pic cla 2
chat c6 thé duogc tinh theo cong thirc sau:

i,1s XQx (i?F>—Rpi)

R =
whi + wh2
Trong do:
Rfj. Kj.71a thira s6 cham cla cac pic tuvong (¢ng;
\vhi, wi? Ia chiéu rong pic & nlra chiéu cao pic;
a la khoang cach di chuyén cta tuyén dung mai.

Ty s6 dinh - hom (p/v)

Ty s0 dinh - hdm (p/v) c6 thd dugc ding nhu mot thong
sO V& tinh phu hop clia hé théng trong phép thir cac tap
chét lién quan khi hai pic khéng duoc tach dén dwong nén
(Hinh 5.6)
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Trong do:

H lachiéu cao cla dinh pic nhd so v6i dudng ncn ngoai suy;
H lachiéu cao clia day hdm tach hai pic 16n va nho so voi
dwdng nén ngoai suy.

Hinh 5.6

Do lwu gitr ty doi (r)
D0 luu gilr ty dbi (r) c6 thé wdc lwgng theo cong thic sau:
p . hi=hi
(Ri- hi
Trong dé:
tR lathoi gian lwu cla pic chat duoc quan tam;
IRt la thoi gian luu cha pic chét d6i chiéu (thudng la pic
twong (*ng v6i chét can thr);
tM la thoi gian chét.
Do lvu gilr ty d6i chwa hiéu chinh (r{i) duoc tinh theo
cdng thirc:
- A1
hjt
Trir khi c6 huéng dan khac, cac gia tri do luu gilr ty d6i cho
trong cac chuyén luan la do lwu gilr ty d6i chua hiéu chinh.
Trong sac ky trén mat phang, cac thira s6 cham RRtva RK
dugc dung thay cho cac thdi gian luu tRs va %

Ty s6 tin hiéu trén nhiéu (S/N)
Nhiéu c6 &nh hwong dén dd chum cla phép dinh luvgng. Ty
s6 tin hiéu trcn nhiéu dwoc tinh theo cong thic:

2H
SIN - —'
h
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Trong do:

H 1a chiéu cao pic (Hinh 5.7) twong (ng véi chat dwoc
khéo st trén sic do thu dugc voi dung dich chat déi chiéu
da dinh; chiéu cao nay do tlr dinh pic dén dwdng nén ngoai
suy duoc xac dinh trén mot khodng bang it nhét 5 1an chiéu
rong cla pic & nlra chiéu cao pic;

h 1a khoang dao dong ciia nhiéu dudng nén trén sic do
thu dwoc sau khi tiém mot mau trdng: khodng dao dong
nay duwgc xac dinh trén mot quang dwong bang it nhat 5
lan chiéu rong cla pic & nita chiéu cao pic trén sic do thu
dwoc khi tiém dung dich chat doi chiéu da dinh va néu co
thé thi quang dudng nay phan bd déu hai bén vi tri clia pic
clia chat khao sat.

Do 1ap lai

D0 lap lai clia dap ing dwoc biéu thi dudi dang phan tram
do léch chuan twong doi (RSD %) clia mot day két qua
cla it nhat 3 lan tiém hodc nap lién ti€p dung dich chét doi
chiéu va dugc tinh theo cdng thirc:

RSD(%) =B x M L ZilL
y | H-1
Trong do:
yj lacac giatri cathé dwdi dang dién tich pic, hav chiéu cao
pic, hodc ty sO cac dién tich trong phwong phap ndi chuén;
¥ la trung binh cua céc gid tri ca thé;
n laso cAc gia tri ca thé.

Tinh phu hep cda hé thong

Céc b phan khac nhau clia thiét bi sdc ky can phai dugc
kiém tra hiéu chinh do c6 thé dat dwgc hiéu ndng theo yéu
cau khi licn hanh phcp thr hay dinh lugng.

Céc phcp thir tinh phil hop clia hé thong la phan khong thé
thiéu cua mét phuomg phap va dugc dung dé dam bao hé
thong sic ky c6 hiéu ning phu hop. Hiéu luc biéu kién,
thira s6 luu gili (hé s6 phan bd khéi lwgng), do phan giai,
do luu gitr ty doi va hé s6 ddi xtng la nhitng théng so
thudng duoc dung dé danh gia hiéu nang ctia cot. Cac yéu
16 c6 thé anh huwdng dén dac tinh sac ky bao gom:

Thanh phan, nong do ion, nhiét d6 va pH biéu kién clia
pha dong;
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'loe dd dong, kich thudc cot, nhiét dd cot va ap suat;

Céc ddc tinh cua pha tinh hao gom loai chat mang, do xop
(c0 16), c& hat, kiéu cac hat. dién tich bé mat riéng;

Pha dao va cac pha tinh co bién d6i be mat khac nhu
bién déi hoa hoc (dugc biéu thi b&i end-cupping, carbon
loading v.v..J.

Céac yéu cau sau diy va cac yéu ciu bo sung trong chuyén
luan cu thé phai duoc dap tng, trir khi c6 chi dan khéc:
Trong phép thit cac tap chat lién quan hav dinh lwgng, hé
so doi xitng clia pie chinh tron sac ky dd thu dwoc tir dung
dich doi chiéu phai trong khoang tir 0,8 dén 1,5, trlr khi co
chi dan khéc;

Trong phép dinh lwong hoat chdt ma gia tri xac dinh la
100 % chét tinh khiét, d6 léch chuan t6i da dugc phép
[RSD(%)ma] cho cac lan tiém I3p lai cla dung dich doi
chiéu duoc tinh theo cong thirc sau:

K xBxve
RSDO/O)r =

vl |
Trong dé:
K 1a mot hing s6 (- 0,349) thu duoc tir biéu thirc

K1l Vit
N 016 =A - ~ A A ,)\(- A : ;x
ma biéu thi do léch chuan twong doi yéu céu cho 6 lan

tiem v6i B = 10;

B la gi¢i han trén dugc cho trong chuyén luan riéng trir di
100%;'

n la s6 lan tiém Idp lai dung dich déi chiéu (3 < n < 6);
t90%n 14 gid tri t-Student & mirc xac xudt 90 % (hai phia)
véi bac twdon - 1

Néu khong cé chi dan gi khac, do léch chuan twong ddi
dwgc phép toi da khdng dugc vugt qua gia tri twong img
ghi trong Bang 5.1. Ycu cau nay khong ap dung cho phép
thlr c&c tap chat hén quan.

Bang 5.7 - Yéu cau vé do lap lai

S6 lan tiém lap lai

3 4 5 6
B (%) D0 léch chuan twong déi duwc phép tdi da
2,0 0,41 0,59 0,73 0,85
25 0,52 0,74 0,92 1,06
3,0 0,62 0,89 1,10 1,27

Trong phép thir cac tap chat lién quan, gi6i han dinh luvgng
(twong tng Vi ty s tin hiéu tron nhiéu bang 10) phai bang
hodc nhé hon gi¢i han duoc bo qua.

Yéu cau vé tinh phu hop clia hé théng la doi hoi cho qua
trinh tién hanh sic ky. Ty thudc vao cac yéu t& khac nhau
nhu tan suét sir dung va kinh nghiém véi hé théng sic ky,
nguoi phan tich sé Iyva chon mot quv trinh kiém chirng
thich hop V& tinh phl hop nay.
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Diéu chinh céc diéu kién sic ky

Mirc d6 diéu chinh cac théng s6 khac nhau d6 thdéa man
tinh phi hop clia hé thong séc ky ma khong 1am thay déi
cdn ban phuong phap duoc liot ké dugi day. Viéc diéu
chinh céac diéu kién rlra giai gradient thi khat khe hon
S0 VGi rira gidi déng dong vi nd cé thé dan ti sw chuyén
dich céc pie dén mot buéc khac cta qua trinh gradicnt.
Piéu nay dan dén viéc xac dinh khong dlng vi tri cac pie
lam che lap pie hodc lam chuyén dich pie t§i mic chat
phan tich dwgc rira giai ra sau thdi gian da dinh. Nhiing
thay ddi khac véi nhitng diém da dwoc qui dinh doi hoi
phai tham dinh lai phuong phap. Nhitng digu kién sic
ky duoc mo ta déu da dwoc thdm dinh khi bién soan xay
dung chuyén luén.

Céc phép thir tinh thich hop cua hé thong dugc dua vao
dé dam bao yéu cau chia tach cho phép thir hay phép dinh
lugng dat chat lwgng mong mudn. Tuy nhién, vi pha tinh
chi dwgc md t& mot cach chung chung va trén thi trvong
lai c6 nhiéu loai pha tinh c6 nhitng d&c tinh sic kv khac
nhau, nen c6 thé can diéu chinh mot s6 diéu kién sic ky
dé dat yéu cu cua tinh phi hop hé théng. Dac biét trong
phuong phap sic ky’ pha dao, viéc thay dbi cac thong so
séc kv khong phai lic nao ciing cho két qua thoa dang.
Trong truong hop nay, ¢ thé phai thay cot khac cling loai,
vi du cOt siiica gcl gan véi nhom octadecylsilyl (Cik) khac
ma co thé cho két qua mong mudn. Véi cac thong s quan
trong, viéc diéu chinh dwoc xac dinh rd rang trong chuyén
luan d6 dam bao tinh phu hop clia hé thdng.

s&c k¥ I6p moéng va séc ky gidy

Thiitih phan cuia pha dong: Lwgng thanh phan dung moi
nho co thé diéu chinh = 30 % ndng do twong do6i hay
- 2 % nong do tuyét doi tuy theo khoang gia tri nao I6n
hon. Vi du v6i dung mdi thanh phan nhé la 10 % cua
pha déng thi thay doi 30 % tuwong d6i nghia la nong
do trong khodng 7 % dén 13 % trong khi thay déi 2 %
nong do tuyét déi nghia la nong do trong khodng 8 %
den 12 %; nhu vay, khoang theo nong do tuong doi Ién
hon: néu thanh phan dung mdi nhd 1a 5 % thi thay doi
30 % tuong doi nghia la trong khodng 3,5 % den 6,5 %
va thay d6i 2 % nong do tuyét doi nghta la trong khoang
3 % dén 7 %, trong trvong hop nay khoang theo ndng do
tuyét doi 16n hon. Khéng thanh phan dung méi nao duoc
thay doi 1én hon 10 % nong do tuyét doi.

pH cua thanh phan nuwéc trong pha dong dugc thay doi
+0,2 (Lmvi pH trir khi c6 chi dan khac trong chuyén luan,
hodc thav di - 1,0 dem vi pH khi nghién clru cac chat
khong ion héa.

Nong doé mitoi trong thanh phan dém cla pha dong duoc
thay d6i +10%.

Thé tich mau cham sac ky diéu chinh trong khoang 10 %
dén 20 % cla thé tich quy dinh néu st dung ban mong c&
hat nhé (2 pm dén 10 pm).

Khoang dich chuyén cla tuyén dung mai khong dwoc dudi
50 mm va véi ban méng hiéu nang cao thi khéng dugc
du@i 30 mm.
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S&c ky 16ng rira gidi dang dong
Thanh phan pho dong: Lwgng thanh phan dung méi nho
c6 thé diéu chinh + 30 % ndng do twong doi hay + 2 %
nong do tuyét ddi tuy theo khoang gia tri nao 16n hon (xem
vi du & trén). Khéng thanh phan dung moi nao duoc thay
doi 16n hon 10 % ndng do tuyét doi.
pii cua thanh phan nwéc trong pha dong: Chi diéu chinh
thay d6i + 0,2 don vi pll trir khi c6 chi dan khéc trong
chuyén luan, hodc thay doi + 1,0 don vi pl7 khi nghién clru
cac chdt khong ion hoa.
Nong dd mudi trong thanh phan dém cuia pha dong dirgc
thay doi + 10 %.
Toc. d6 dong: + 50 %; ¢ tho chap nhan mét sw digu chinh
I6n hon khi thay doi kich thuéc cot (xem cong thirc ¢ dudi).
Céc thong so cot:
Pha tinh:
Khéng thay doi ban chat cua nhém thé trong pha tinh
(vi du khéng thay C|8 bang Cg);
Kich thuwéc hat: Cho phép giam ti da 50 %; khong
duoc phép tang.
Kich thuéc cot:
Chiéu dai: + 70 %;
Buong kinh trong: = 25 %.
Khi kich thuwdc cot thay déi, téc dd dong co thd phai diéu
chinh theo cong thirc sau:

F2=F,X ]
’ u}
Trong do:

F[ iatoc d6 dong duoc chi ra trong chuyén luan, tinh theo miTnin;
F2la toc do dong hiéu chinh, tinh theo ml/min;

1 1a chiéu dai cot ghi trong chuyén luan, tinh bang mm;
L la chiéu dai cot duoc st dung, tinh bang mm;

d[ 1a dwong kinh trong cua ct ghi trong chuyén luén, tinh
bang min;

d2 la duding kinh trong clia cot duoc st dung, tinh bang mm.
Nhiét do: Bwoc diéu chinh - 10 °c khi ¢6 quy dinh nhiét
do tién hanh sac ky, trir khi cd chi dan khéc.

Buéc séng cua detectorphat hién: Khéng dwoc diéu chinh.
Thé tich tiém: C6 thé giam di mién la kha nang phat hién
va do lap lai clia pic can xéc dinh thda man yéu cau; khong
cho phép tang thé tich tiém.

S&c ky 16ng rira giadi gradient
Viéc diéu chinh céc diéu kién cho hé théng sac ky rlra giai
gradient doi hoi can cén than hun so véi hé thdng sic ky
dang dong.
Themh phan cla pha dong dung rira gidi grwdient: Nhitng
diéu chinh nho ve thanh phan cua pha dong va chuong
trinh dung mai c6 thd dwoc chap nhan, mién la:
Céc yéu cau Ve tinh phu hop clia hé théng dugc thoa man;
Céc pic chinh dugc rita giai trong vong £15% cla thoi
gian lwvu quy dinh;
Thanh phén cudi clng clia pha déng khong yéu hon vé
lyc rira gidi so voi thanh phan quy dinh.

PHU LUC 5

Khi khong thé dat dwgc théa méan cac yéu cau vé tinh phu
hop cua hé thong thi nén xem xét ve thé tich lwu trd (dwell
volume) hodc thay ddi cot tach.

Thé tich hcu trii (Dwell volume): cdu hinh cla thiét bi
ding co thé lam thay d6i dang ké do phan giai, thoi gian
lvu va thoi gian lvu ty d6i dwgc quy dinh; dé la do thé tich
lvu trd qua lon. Céc chuyén luan thuong dwa vao mét giai
doan déng dong trwéc khi bat dau chuwong trinh gradient
dé lam thich rng v&i cac thoi diém gradient; diéu nay gidp
xem x6t st khac nhau gitra thé tich lwu tri cua hé thong
thiét bi duwoc sl dung dé phat trién phuong phap va hé
thong dang dwoc st dung. Nguoi sir dung co trach nhiém
diéu chinh khoang thoi gian cua giai doan ddng dong cho
phu hop véi thiét bi dugc sir dung. NEu thé tich luu trd
duwoc dung khi xay dung chuyén luan dwgc chi ra trong
chuycen luan, cac thoi diém (t min) ghi trong bang chwong
trinh dung moi c6 thé dwoc thay thé bang cac thoi diém
diéu chinh (tcmin) va dwgc tinh bang cong thirc sau:

_.. (Pros
F

Trong do:
D lathé tich luu trd, tinh bang ml;
DOla the tich lwu trd khi phat trién phuong phap, tinh bang mil;
F latdc do dong tinh bang mkmin.
Giai doan dang dong b sung cho muc dich trén day cd the
bd qua néu cac s6 liéu tham dinh dé 4p dung phrong phap
khéng c6 giai doan nay.
pH cla thanh phan nuwéc trong pha dong khong duoc phép
diéu chinh.
Nong dd mudi trong thanh phan dém clia pho dong cling
khong dugc phép diéu chinh.
T6c do dong: C6 thé diéu chinh téc do dong khi kich thwéc
cOt tach thay doi (xem cong thirc & dudi).
Céc thong so vé cot:
Pha tinh:
Khong thay déi ban chat cua nhém thé trong pha tinh
(vi du khdng thay C!Shang 08);
Kich thrdce tiéu phan khong dugc thav dbi.
Kich thwéc cot:
Chiéu dai: + 70 %:
Bucmg kinh trong: £25 %.
Khi kich thudc cot tach thay doi, tdc dd dong co thé phai
diéu chinh dva theo cdng thirc sau:

Trong do:

F; la tdc dd dong ghi trong chuyén luan, tinh bang ml/min;
Fo la tc dd dong duwoc diéu chinh, tinh bang mi/min;

{0 1a chigu dai cot ghi trong chuycn luan, tinh bang mm;
2 1a chiéu dai cot duoc sir dung, tinh bang mm;

di Ia dudng kinh trong clia cdt ghi trong chuyén luan, tinh
bang inm;

d2la dutrng kinh trong clia cot dugc sw dung, tinh bang ram.
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Nhiét do: Buoc diéu chinh + 5 °c khi nhiét dd van hanh séc
ky dugc quy dinh trong chuyén luan, trd khi c6 chi dan khéc.
Buwéc sdng phat hién cltia detcctor: Khong duoc diéu chinh.
Thé tich tiém: C6 thé eiam di mién la kha ndng phat hién
va do 13p lai cla pic can xac dinh thda man yéu cau; kliong
cho phép tang thé tich tiém.

Sac ky khi
Céc thdng sO vé cot:
Pha tinh:
Kich thwdc tiéu phan: C6 thé giam t6i da 50 %; khdne
dugc phep tang 1én (cot nhoi);
Bé day 16p phim: Cho phép thay dbi tlr -50 % dén +100 %
(c6t mao quan).
Kich thuéc cot:
Chiéu dai: + 70 %;
Puong kinh trong: * 50 %.
T6c dd dong: + 50 %.
Nhiét do: £ 10 %.
Thé tich tiém vu thé tich chia dong: Co6 thé dugc didu
chinh, mién 1a kha ning phét hién va do 13p lai 1a thoa man
yéu cau.

Sac ky 16ng siéu t6i han
Thanh phan pha dong: B6i vai cot nhdi, lvgng hap phan
dung mdi nho co thé dugc digu chinh + 30 % tuong doi
hay + 2 % tuyét ddi, tuy theo khoang gia tri nao 16n hon;
khong cho phép thav ddi d6i v&i hé thong ¢t mao quan.
Budc séng phat hién ctia detector khéng dwgc thay doi.
Céc thdng sb vé cét:
Pha tinh: Kich thugc ti€u phan: C6 thé giam t6i da 50 %;
khong dugc phép tang 1én (cot nhoi).
Kich thudc cot:
Chiéu dai: = 70 %;
Buong kinh trong: + 25 % cho ¢t nhdi va + 50 % cho
¢t mao quan.
Téc do dong: + 50 %.
Nhiét dd: Cho phép * 5 °C khi nhiét d van hanh sic ky
duoc quy dinh trong chuyén luén.
Thé tich tiém: Co thé duoc digu chinh, mién la kha nang
phét hién va do lap lai la thoa man yéu cau, khong dugc
phép tang Ién.

Pinh lvong

Céc pic cla dung mdi va thudc thtr hodc xuét hién tir pha
dong hay nén mau thi bd qua trong qua trinh dinh luong.
D0 nhay cua detector: D9 nhay clia detector la tin hiéu dau
ra tinh trén mot don vi ndng d6é hay mét don vi khéi lvgng
ch6t co6 trong pha dong di vao detector. Hé sb dap (ng
twong doi cla detetor, thuong dugc goi 1a hd sd dap tng,
biéu thi do nhay ctia mot detector doi véi mot chat chuan.
Heé s6 hiéu chinh la nghich dao ctia hé s6 dap tng.
Phuwong phap chuén ngoai: Nong do cac thanh phan can
phan tich dugc xac dinh bane cach so sanh (cac) dap tng
pic cua dung dich thtr déi voi dap ¢ng pic cua dung dich
chat doi chiéu.
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Phrongphap chuén ndi: Chat chuin ndi phai la mot chat
c6 thé tach khdi chat khdo sat. Thém clng lugng chuén
ndi vao dung dich thlr va dung dich chat ddi chiéu. Chat
chuan ndi khdéng duoc c6 phan (ng voi chat khao sat, phai
bén va khong chlra tap c6 thoi gian luu tvong ty thoi gian
lvu chat khdo sat. Nong do chat khao sat dugc xac dinh
dua vao viéc so sanh ty so dién tich pic (hay chiéu cao pic)
gilra chat khao sat va chuan ndi trong dung dich thir véi ty
s dién tich pic (hay chiéu cao pic) gitta chat khao sat va
chuan ndi trong dung dich chéat déi chiéu.

Phuong phap chudn héa: Con goi la quy trinh chuén hoa.
Ham lwgng phan trdm ctia mot hay nhiéu thanh phan trong
mau thir dwvgc tinh bang cach xac dinh dién tich indt pic
hay nhiéu pic dwgi dang phan trdm clia tong dién tich tit ca
céc pic trlr cac pic cla dung mdi hay thudc thir va cac pic
& mic hav dugi mirc cé thc bo qua.

Phuong phap dutng chitéan: Con goi la quy trinh hiéu
chuan. Xac dinh méi quan hd gitra tin hiéu do duwc hay
danh gia dwgc (y) va lugng (ndng do, khoi luwng, v.v...)
clia chat (x) roi tinh ham hiéu chuin (phwong trinh duong
chudn). Tinh két qua phan tich tir tin hiéu cla chat phan
tich (dwoc do hay duwoc danh gid) theo phuong phap ham
sO nguac.

Trong cac phép thir tap chat lién quan, ngudi ta dung hodc
phrong phap chuén ngoai voi mot dung dich thir dwoc pha
lodng dé so sanh, hodc diing phuong phap chuin hoa, khi
hé s6 dap (ng nam ngoai khoang 0,8 dén 1,2, thi phai ap
dung nhitng hé s6 hiéu chinh dugc chi ratrong chuyén luan.
Khi trong chuyén luan c6 quy dinh phép thir cac tap chéat
lién quan la téng cac tap chat hay khi phai dinh lvgng mot
tap chat thi diéu quan trong la phai chon mét nguong thich
hop va céac diéu kién thich hgp cho viéc lay tich phan céc
dién tich pic. Trong céac phép thir nhu vay thi ngudng bo
qua (nghfia la céac dién tich pic bang hodc dw6i nguéng nay
khong phai tinh dén) thuong 1a 0,05 %. Nhu vay, nguwéng
dat cho hd théng thu thap di liéu it nhat phai 1a nira nguéng
bd qua. Viéc ldy tich phan céac dién tich pic clia cac tap
khong duoc tach hoan toan khéi pic chinh nén dugc thuc
hién theo phwong phap ngoai suy tir hdm téi hdm (vach
ti€p tuyén).

51 PHUONG PHAP SAC KY GIAY

Phuong phap sic ky gidy, cung nhu phwong phap sac ky
I6p mong, dugc ap dung trong kiém nghiém chat luvong
thudc do dinh tinh, thir tinh khiét va doi khi dé ban dinh
lwgng va dinh lugng.

Su lach céc chét bang phuong phép séc ky gidy dua chd
yéu trén si khac nhau vé hé s6 phan bo cua ching gitra
hai pha long: Mot pha tinh va mot pha dong. Pha tinh &
dav la nudc co san trong soi cclulose cia gidy, hodc thanh
phan than nwdc tir hdn hop dung mdi clia pha dong dugc
hat chon loc vao gidy. Pha dong la mot hé dung madi thich
hop cho su tach da dugc quy dinh trong cac chuyén luén.
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Mrc do di chuyén clia mét chat dwgc dac tring boi hé s6 di
chuyén (Rf) va tinh bang ty Ié gitra khoang cach di chuyén
cua chéat do va khoang céch di chuyén cta dung moi:

R, =ahb
Trong do: )
a la khoang céch di chuyén cua chat phan tich;
b la khoang cach di chuyén cta dung mdi tinh tlr diém
chdm mau.
Gia tri Rfbao gi® cling nhé hom 1
Trono tredng hop sac ky lién tuc khdng con xac dinh dwgc
gi6i tuyén ctia dung mdi, nguoi ta dung hd s6 di chuyén
Rr. Rr la ty s6 gilta khoang céch di chuyén cua chat phan
tich va khoang céch di chuyén cla chét dung lam chuén so
sanh. Gia tri Rr ¢d thé nhd hem hay I16n hem 1

CAch tién hanh

Chuén bi binh s&c ky: Binh s&c ky la nhitng binh thay tinh
hinh tru hodc hinh hdp det, c6 kich thudc thich hop, ¢ ndp
day kin. Ndp c6 10 & gitta dé 1&p binh gan c6 khoa dune
dung moi. Trong binh c6 céc gia dé mang dwng dung moi
va treo gidy s&c ky duoc thiét ké thich hop cho kiéu sic ky
di 1én hay séc ky di xuéng.

Chuan bi dung méi: Thanh phan va ty ié cac dung moi
dugc quy dinh trong cac chuyén luan. Viéc trén céac thanh
phan dugc tién hanh trong binh gan, sau khi lac déu, dé
yén. Neu cd tach 16p thi gan lay I6p pha than nuéc, thudng
la 16p dudi, 1am dung mdi pha tinh @& bdo hoa gidy sic
ky sau khi da chdm cac chat phan tich, con I6p trén dung
lam dung moi pha déng. Néu dung mdi khong tach 16p thi
dang chinh dung moi d6 dé bao hoa £14y séc ky.

Chuén bi gidy: Gidy sac ky la loai gidy dic biét danh riéng
cho sac ky, c6 bé day thich hgp. Tuy theo kich thwéc cla
binh va so luong cac vét can chdm ma cat nhitng khé giay
hinh chir nhat thich hop, chiéu dai doc theo thé gidy. Chiéu
rong phai nho hon chiéu dai cia mang dung mdi nhung
khong dugc nho hon 2,5 cm. BE dai phai tinh sao cho
khi treo gidy vao binh khéng duwgc dé dau dwdi cham vao
mang dung méi trong khi bdo hoa dung méi. Truong hop
binh sac ky c6 hinh chuéng Up thi gidy phai cudn tron va
¢o dinh bang moéc thav tinh hodc khau bang chi. Buong
kinh ctia cubn gidy phai nhd hon dwong kinh cua dia dé
gidy nham tranh giay cham vao thanh dia.

Cham sac ky: Ké mot dudng chi manh soim song véi mép
gidy (duong vach dé chadm sac ky) theo chiéu rong va cach
mép gidy 3 cm d6i voi sdc ky di Ién d€ sao cho cac vét
chdm khong bi ngap vao dung méi, 6 em ddi vGi sic kv
di xuéng dé vach cham khéng trung véi dla thay tinh d&
giay ma thap hon 2 em khi dat gidy treo vao mang & phan
trén cua binh.

Dung micropipet chia d6 t6i 0,001 ml dén 0,002 ml hodc
mao quan cé dung tich xac dinh (2 iil; 5 LIi; 10 lil) d& chdm
céc dung dich chcat can séc ky thanh vét cd dudng kinh khéng
qua Kmm. Muén gilt dwong kinh clia vét chdm nho, phai
cham nhanh nhiéu lan, doi giot trwéc khd méi cham tiép.
Luong cham va nong do dung dich chéat thir duvoc quy dinh
trong chuyén luén.

PHU H :c 5

Khi chdm nhiéu vét trén mot dai gidy thi vét cham ;.  hai
cach vét cham kia it nhat la 30 mi1.

Trien khai séc ky

Phmmgphép sac ky di len: RGt dung mdi 1am pha dong vao
mang dung madi dé duoc mdt 16p dung mdi cao 2,5 AL, va
trong trvong hop pha tinh dwoc chi dinh (la phan tach I6p
phia dudi khi tron hon hep dung méi) thi rét pha tinh vao
khe gilra mang dung méi va thanh binh sic ky. Pay kin nip
binh, d€ yén trong 24 h & nhiét d6 20 °c dén 25 OT va duy
tri & nhiét do nay trong qua trinh tiép theo. Sau dé treo gidy
@4 chudn bi vao binh, day nép, dé yén tiép 90 min. Tiép theo
dung tay van & ngodi binh dé ha to gidy sac ky vao mang
dung méi sao cho vach chdm khong ngép vao dung méi.
Trién khai sic ky dén mét thoi gian hodc mot khoang céach
quy dinh trong chuyén luan. Ldy gidy ra, danh dau ngay
gigi tuyén dung méi va dé khé ngoai khong khi hodc lam
kho bang khong khi néng clia may quat sdy. Phli chd y
tranh &nh sang trong su6t qua trinh trién khai. Lam hién
vét bang cach phun thudc thir mau thich hop, hoac soi dudi
dén tl ngoai theo quy dinh cta chuyén luan. Tinh gia tri Rf
va danh gia két qua.

Phuong phap sac ky di xudng: Ciing tién hanh tvong tu
nhu s&c ky di 1én, chi khac céac diém sau dav:

Rét dung moi lam pha tinh vao day binh, tao mot 16p cao
khoang 2 cm; dat gidy vao mang dung moi & phan trén
binh, diing mot diia thly tinh de chén gidy, gac dau gidy
treo qua dGa thay tinh dé khong cho gidy cham vao mép
mang va cham vao thanh binh. Sau thoi gian dé bao hoa
binh va gidy theo quy dinh nhu trén, rét pha dong vao
mang dung dung mdi & phia trén. Thwong sac ky di xudng
duoc ap dung cho cac hdn hop kho tach va phai chay sic
ky lien tuc nén phai tinh két qua theo Rr.

5.2 PHUONG PHAP SAC KY KHi

S&c ky khi 1a mdt phrong phép tach dua trén sy phan bé
khac nhau ctia cac chét gitra hai pha khong tron lan vao
nhau, trong di pha dong la chéat khi (khi mang) di qua
pha tinh chira trong cot. Sac ky khi dwgc ap dung dé tach
nhitng chét hodc dan xuat clia ching ma c6 thé hda hoi &
nhiét dé phan tich. Phuwong phép sac ky khi dua trén co
ché hap phu, phan b6 hodc loai theo kich thudc (diing ray
phan ti).

Thiét bi

Thiét bi gdbm ngudn cung cap khi. bd phan tiém mau, cot
séc ky chtra trong budng 6n nhiét, hé thong phat hién va
ghi sdc dd6. Khi mang di qua c0t v6i t6c dd va ap suat co
kiom soat va di qua detector. Nhiét dd cua cdt hodc dugc
gilt 0 mot gia tri khdng ddi hodc thay doéi theo mét chwong
trinh quy dinh trong chuyén luan riéng.

Su d3c thu vé thiét ke cua may sac ky khi cé thé yéu cu
phai thay doi diéu kién sac ky da ghi trong chuyén luan
riéng. Trong nhting trwdng hop ¢ thay déi nhuw thé, phai
cho nhitng kct qua tuong lv. Néu can, diéu chinh toe do
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dong khi mang dé cai thién chét luvong sic ky do hoac de
thay d6i thiri gian luu clia cac pic quan tam.

Bd phan tiém mau

Tiém mau tryc tiép: La kiéu tiém mau thuong dung trir
khi ¢6 chi dan kliac. C6 thé tiém mau tryc tiép vao dau cot
bing bom tiém (syringe) hodc ding van tiém mau hodc
dwa vao budng hda hoi cd thé c6 gan thém bo chia dong.
Tiém pha hoi: C6 thé thuc hién bang hé théng liém mau
head-space tinh hay dong.

Hé thong tiém mau head-space dong (k¥ thuat bay ra iim
sach): Bao gom thiét bi nhing chim vao dung dich cho cac
chét bay hoi bam vao c6t hap phu & nhiét do thap. Céc chat
Um gilr dwoc giai hdp phu vao pha dong bang cach lam
néng nhanh c6t hap phu.

Hé théng tiém mau head-space, tinh: Bao gém buéng 6n
nhiét mau cé kiém soét nhiét do trong d6 dit lo dwng mau
chtra mau rén hodc 1ong trong thoi gian ¢d dinh dé cho cac
thanh phan bay hoi dat dwoc trang thai can bang gilra pha
hoi va pha I6ng hodc ran. Sau khi dat dugc trang thai can
béng, mdt lwvong mau khi xac dinh trwdc duoc dwa vao
may sac ky kin'.

Pha tinh
Pha tinh chia trong cot co thé la:
Cot mao quan lam bang silica nung chdy, pha tinh phi
trén thanh cot.
COot nhbi chira hat chdt mang, tro tdm pha tinh long.
COot nhdi chtra pha tinh ran.
Cot mao quan cé dwong kinh trong tir 0,1 mm dén 0,53 min
va dai tr 5 m dén 60 m. Pha tinh la mét I8fp phim bé day tir
0,1 pm dén 5,0 pin c6 thé gén két vé hoa hoc vao bé mit
bén trong.
Cot nhdi 1am bang thay tinh hay kim loai, thong thudong
dai tr 1 m dén 3 m, dudng kinh trong t& 2 mm d6n 4 mm.
Pha tinh thuwong la chat polymer x8p hodc chat mang ran
pht pha tinh léng.
Trong phan tich cac hgp chat phan cuc & cot nhoi v6i pha
tinh ¢é dung lwgng thap, tinh phan cuwc thap, chat mang
phéi tro dé tranh lam cho pic khéng d6i xing. Hoat tinh
chdt mang c6 thé dugc giam di bang cach siian hoa tnréc
khi pha pha ITnh 1én. Thudng dung diatomit nung, riva voi
acid. Cac chat mang thuong c6 cac kich thuwdc hat khac
nhau, thuvong st dung nhéat cac hat tlr 150 lim dén 180 Lim
va 125 pm dén 150 pm.

Pha dong

Thoi gian hm va hiéu lyc c6t phu thudc vao téc dd dong
khi mang: Thoi gian luu ti 1€ thuan véi chiéu dai cot va do
phan giai ti 1é thuan véi cdn boc hai chiéu dai cot. Doi voi
cot nhdi, lvu lugng khi mang tinh bang ml/min & ap suét
khi quyén va nhiét do phong. Luu lvong do ¢ dau ra cua
detector bang dung cu do co hoc cé chia do hodc dng do
toc do dong dung bot xa phong & nhiét do cot dang phan
tich. Toc d6 dai cta dong khi mang di qua cot nhoi ti Ié
nghich véi can bac hai ducmg kinh trong clia cot & mot thé
tich done, xéac dinh. Lwu krgne 60 ml/min trong cdt dutng
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kinh trong 4 mm va luu lwgng 15 mbmin trong cot dudne
kinh trong 2 mm cung cho tdc do dong nhu nhau, do do
thoi gian lvu tvong dwong nhau.

Thuwong dung heli va nitrogen lam khi mang cho c6t nhoi
va nitrogen, heli va hydrogen cho c6t mao quan.

Detector

Thuwong dlng detector ion héa ngon I%a, ngoai ra con dung
detector dan nhiét, nitrogen-phosphor (electron nhiét hay
nhiét dién tir), cong két dién t&r, phd khoi, phd hdng ngoai
FTIR va céc loai detector khac tlly theo muc dich phan tich.

Céc dai lvong dic trung cho qua trinh sic ky
Xem Phu luc 5. Cac k¥ thuat tach séic ky.

Phuwoiig phap tién hanh

On dinh cot, budng tiém va detector & nhiét do va téc. do
dong khi mang quy dinh trong chuyén luan cho dén khi
dwong nén 6n dinh.

Chuén bi cac dung dich thir va d6i chiéu theo quy dinh clia
chuyén luin. Cac dung dich phai khdng dwoc co céc tiéu
phan ran. Dung dung dich chuan dé xac dinh cac diéu kién
do phu hop dat trén thiét bi va thd tich dung dich mau tiém
can dung dé tao ra mdt dap (rng phd hop. Tién hanh céc lan
tiém Idp lai dé kiém tra do 13p lai ctia dap ng va kiém tra
s0 dTa ly thuyét, néu co yéu cau.

Tiém cac dung dich th va ghi lai sac ky do thu dwgc. Tién
hanh tiém lai nhiéu lan dé kiém tra d6 Iap lai cGa dap (ng.
Xéc dinh dién tich pic cGa cac thanh phan can quan tam
khi khong c6 chi dan kliac. Cung c6 thé xac dinh chiéu
cao cla pic twong ng véi cac thanh phan chat can quan
tam khi hé s6 doi ximg tir 0,80 dén 1,20. Tl nhirng gia tri
thu duwoc tinh ra ham lvgng ctia mot thanh phan hay nhiéu
thanh phan c6 trong mau dem thir.

Khi dung mgt chat lam chuan ndi, pic clia chat nay khong
duoc che phi pic clia mau thir. Néu c¢d pic bi anh hudng
can phai c6 sw bo chinh thich hgp. Trong nhitng 4p dung
c6 MU cau chuong trinh nhiét do, phai tinh két qua theo
dién tich pic.

Trir nhirng chi dan khac quy dinh trong chuyén luén riéng,
dung nitrogen lam khi mang va detector ion hda ngon Ita.
Thinh thodng can tién hanh xac dinh bang k¥ thuét tiém
on-coiumn, trong dé mau duoc tiém trec tiép vao chat nhoi
cot khong str dung bd phan nap mau gia nhiét. Khi mau thi
Ia chat khong bay hoi dugc tiém vao cot, nén dung tién cot
phtl hop, loai cd thé thay doi duoc.

Thu6c thir

Céc thudc thlr va cac dung mdi st dung trong viéc chuén
bi cac dung dich khao sét can co chéat lwong phu hop cho
phan tich trén sic ky khi. C6 rét nhigu chat hoa hoc dwoc
dime Iam pha tinh nhw cac polyethylen glycol, cac ester
va cac amid cé phan tir lvgng cao, cac hydrocarbon, cac
silicon dang gdm hay dang 1dng (polysiloxan da dwgc the
b&ng nhom methyl, phenyl, nitril, vinyl hodc fiuoroalkyl,
hodc hdn hop clia ching) va cac vi hat rong cau Lao da
nhan thom lién két chéo. Pha tinh phu hop khi nong do
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clia n6, ban chét va bac ctia chat mang rén theo dang quy
dinh clia chuyén luan riéng. Cot phai luyén theo chi dan
cua nha san xudt. Trong da s0 cac trwong hop, tén thuong
mai cua cot ghi trong chuyén luan la phu hgp cho muc
dich phan tich nhwng co thé dung cot c6 tén thwong mai
khac twong duong.

Chuén noi

Céc thudc thir duge dung lam chun néi khdng dwoc chira
bat ky tap chat nao gay ra céac pic ¢ anh huong tdi viéc xac
dinh céc thanh phan ctia mau thir cta md ta trong chuyén
luan riéng.

Chuén héa

Trong mot sO treong hop, can tién hanh xac dinh bang
phuong phap quy v& 100 % dé danh gia mot hodc nhiéu
thanh phan hodc céc tap chat lién quan. Trong nhiing
tredng hop nay, tdng dién tich clia mot pic hay cac pic
cua céac thanh phan hodc cac tap chat lién quan dugc biéu
thi dudi dang ty 16 phan tram so véi tong dién lich cla tat
ca cac pic thu duoc tir mau dem thir. Trong qua trinh xac
dinh, can st dung bd khuéch dai dé mo rong thang do va
b tinh tich phan ty dong.

Thé tich tiém

Khi thé tich tiém khong qui dinh trong chuyén luan riéng,
nén chon mat thé tich phi hgp dé ap dung. Chon thé tich
tiém phu thudc vao dap (ng clia phép phan tich, detector
st dung, hiéu luc c6t va toan bd hiéu nang cla hé théng
sac ky. Khi khong cd chi dan, thuong dung thé tich tiém la
11il, tuy nhién can kiém tra su thich hop trong diéu kién
cu tho.

Pic phu (pic th( cap)

C6 thé can chat ddi chiéu dé xac dinh pic phu. Pic phu la
mdt pic co trén sac ky doé nhung khong phai la pic chinh
hay pic chuan ndi hodc pic cua dung mdi va cac thudc thir
tao dan xuét.

S&c ky khi head-space

Sac ky khi head-space la phwong phap déc biét thich hop dé
tach va xac dinh céac chat bav hoi hién dién trong mau ran
hay long. Phuong phép dua trén sy phén tich pha hoi sau
khi dat duoc trang thai can bang véi pha rén hoc pha 1ong.

Thiét bi

May sic ky khi két n6i véi bd phan nap mau ty dong co
thiét bi kiém soat nhiét do va ap suét. Trong trwong hop
can thiét, c thé gan thém bd phan dudi dung mdi.

Dua méu vao lo dyng mau cd nép day gan voi hé théng
van c6 thé cho phép khi mang di qua. Dat lo dyng mau
trong budng 6n nhiét & nhiét do tly theo ban chat clia mau
va duy tri nhiét do nay trong thoi gian sao cho dat dugc
trang thai can bang gitra pha ran hodc long va pha hoi.
Bua khi mang vao lo dwng mau va sau thoi gian quy dinh,
m& van twong (*ng dé khi khuéch tan vao cot sac ky mang
theo cac chat bay hoi can phan tich.

PHU LUC 5

Né&u khdng c6 bd phan nap mau tw dong, co thé dunti bom
tiém (syringe) mau khi dwa mau truc tiép vao cot sau khi
dat duoc trang thai can bang trong budng &n nhiét dit
riéng. Can lwuy tranh nhung yéu t6 iam thay doi trang théi
can bang.

Phwotig phap tién hanh

Dung cac dung dich doi chiéu dé xac dinh tinh thich hop
cUa cai dat thiét bi dé cho dap (ng dat yéu cau.

Dinh lwong truc tiép

Lan lvot cho mau thir va mau ddi chiéu vao cac lo dung
mau doéng nhét nhu quy dinh trong chuyén luan riéng,
manh tiép xdc gitra mau thir va thiét bi lay mau. Bay kin
io va dat trong budng on nhiét da dat nhiét do va ap suéat
nhu trong chuyén luan riéng. Sau khi dat duoc trang thai
can bang, tién hanh sic ky theo diéu kién quy dinh trong
chuyén luén riéng.

PhuwroTig ph&p thém chuan

Lan luot cho cing mdt thé tich mau thir vao céc lo dung
mau dong nhat. Thém vao moi lo mét lwong thich hop
dung dich d6i chiéu clia chdt can xac dinh c¢6 ham lugng
da biét trwdc dé co mot day dung dich c6 ndng do tang dan
mot cach déu dan.

Pay kin lo va dat trong budng 6n nhiét da dat nhiét do
va &p suat nhu trong chuyén fuan riéng. Sau khi dat dwoc
trang thai can bang, tién hanh sic ky theo diéu kién quy
dinh trong chuyén luén riéng.

Lap phwong trinh tuyén tinh ctia dd thi bang phuong phép
binh phuwong toi thiéu va tim duoc tlr d6 ndng do clia chat
can xéc dinh trong dung dich. Theo mot cach khac, vé do
thi trung binh cac ndng dé xéac dinh dwgc theo luvgng dung
dich d6i chiéu thém vao. Kéo dai duvong ndi cac diém trén
do thi cho dén khi gap truc nong do. Khoang cach gilta
diém nay va giao diém clia cac truc thé hién nong do chat
cén xac dinh trong dung dich.

Phucmg phap rat ra Hén tuc

Neu duoc quy dinh, phuong phép rut ra lién tuc dwoc md
ta day dd trong chuyén luan riéng.

53 PHUONG PHAPSAC KY LONG

Séc ky long ia phuong phap tach sic kv cac chat dua trén
st phan bd khac nhau cua ching gila hai pha khong tron
lan, trong d6 pha dong la mét chat 16ng chdy qua pha tinh
chtra trong cot.

Sac ky long duoc tién hanh chu yéu dya trén co ché hap
phu, phan bé khdi lvong, trao déi ion, loai trir theo kich
thrde hodc tong tac hda hoc 1ap thé.

Thiét bi

Thiét bi bao gdm mot hd théng bom, bd phan tiém mau,
cot sac kv (bd phan diéu khién nhiét do cd thé duoc st
dung néu can thiét), detector va mot ho thong thu di liéu
(hay mot may tich phan hodc moét may ghi do thi). Pha
ddng duwoc cung cdp tr mot hodc vai binh chira va chay
qua cdt, thong thuong voi téc do khong doi va sau dé chay
qua detector.
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Hé théng bom

Hé théng bom trong séc kv long phai git cho pha dong
luén chay voi mot luu lwgng khong déi. Nhitng bién dbi
ap sudt sé dwoc gidm thiéu, vi du cho dung mdi chay qua
mét thiét bi giam xung. Ong dan va hé théng ndi phai la
loai chiu duoc 4p suat sinh ra do hé théng bom. Cac bom
c6 thd dwoc 18p voi thiét bi loai bd bot khi.

O théng didu khién bang bd vi xt 1y c6 kha ndng cung cdp
pha déng hodc hang dinh (rita gidi déng dong) hodc thav
d6i ty 16 thanh phan (rira giai gradient) theo mot chuong
trinh xéc dinh. Trong tredng hop rira gidi gradient, hd théne
bom iav cac dung méi tlr mgt vai binh chira va cac dung
moi c6 the duoc tron 1an & ap suét thap hoic 4p suét cao.

116 phan tiém mau

Dung dich mau thir dugc dwa vao dong pha dong hodc vao
vi tri gan dau hodc dau cot nhd mot bd phan tiém mau cé
kha nang hoat dong & ap suét cao. C6 thé dung vong chira
mau thtr, ¢d thd tich ¢d dinh hodc thiét bi co thd tich thay
d6i, co thé van hanh bang tay hodc ty dong. Khi tiém mau
bang tay c6 thé gav ra sai sO do thé tich tiém vao vong
chtra mau khong d.

Pha tinh

C6 nhiéu loai pha tinh c6 thd dugc st dung trong sac ky
long, bao gém:

- Silica (silic dioxyd), nhém oxyd hodc than graphit x6p
thuong duoc dung trong sac ky pha thuan ma qud trinh
phan tach dua trén su khac nhau vé kha nang hap phu hoac
(va) phan bo khéi lugng;

- Nhuya hodc polymer cé chita cac nhém chic acid hodc
base, str dung trong sac ky trao déi ion ma trong dé su chia
tach duoc thuc hién dua trén su canh tranh gilra cac ion
cén tach va cac ion trong pha déng;

- Silica x8p hoac polymer, st dung trong sic ky ray phan
tlr, & d6 s chia tach dwa trcn sy khac nhau vé kich thuwéc
phén I, tuong (’ng voi s loai trir khdng gian;

- Rét nhiéu chdt mang bién d6i hoa hoc dugc ché tao tir
polymer, silica gel hodc than graphit xdp dugc dung trong
sic ky long pha dao ma & dé su chia tach vé nguyén Iac co
ban dya trén sy phan bé phan tlr cac chét gitta pha dong
va pha tinh;

- Pha tinh loai bién d8i héa hoc dac biét, vi du dan xuét cua
celuiosc hoac amylose, protein hodc peptid, cyclodextrin
v.v... ding dé tach cac dong phan déi quang (sic ky doi
quang).

Phan Ién su chia tach dwa trén co ché phan b, str dung
silica bién d6i hda hoc lam pha tinh va cac dung méi phan
cuc lam pha dong. Be madt cta chat mane, vi du nhuv cac
nhém silanol cla silica dwgc phan ng voi cac thube thir
silan khac nhau tao thanh cac dan xudt silyl c6 liéu két
cong hoa tri, che phi mét s6 luong khac nhau cac vi tri
hoat dong trcn bé mdt chat mang. Ban chat cua cac pha
lién két la tham sO quan trong dé xac dinh cac tinh chét
tach clia hd séc ky.

Céac pha lién két diing ph6 bien la:
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Octyl = Si-(CH2)%CHi c*
Octadecvl = Si-(CH2)I-:CH3  Q«k
Phenyl = Si-(CHI2n-(CallH céhb
Cyanopropyi = Si-(CH27-CN CN
Aminopropyl = SHCHZA3NH2 nh2
Diol = Si-(CH2)3-0OCH(OH)-CHr OlI

Trlr khi 6 tiéu chudn riéng clia nha san xuét, théng thuong
céc cot sac ky pha dao dua trén silica dugc coi la on dinh d6i
v6i pha déng cé pH tir 2,0 t6i 8,0. Cot chira than graphit x0p
hodc cac hat vat liéu polymer nhu styren - divinylbenzen
copolymer 6n dinh & mét khodng pH réng hon.

Phan tich str dung sac ky pha thuan véi pha tinh 1a silica
khong bi bién dbi, than graphit xdp hodc silica bién ddi
hoa hoc lam cho phan cuc (vi du cyanopropyl hodc diol)
va pha dong khong phan cuc dugc st dung trong mot so
treong hop.

Dai voi su tach nham muc dich phan tich, kich thuéc hat
cla pha tinh phé bién nhat tir 3 pm dén 10 pm. Céc hat
¢6 thé hinh cau hodc khéng cé hinh dang nhat dinh, c6 do
x0p khac nhau va dién tich bé mat dac hiéu. Nhirtng tham
s6 nay cau thanh biéu hién sic ky cla tirng pha tinh cu thé.
Trong treong hop pha dao, cac yéu t6 bo sung nhw ban
chét cla pha tinh, mic do lién két, vi du nhu do dai mach
carbon lién két, hodc cac nhdm hoat dong bé mat clia pha
tinh c6 dwoc che phl hét hay khong. Suw kéo dudi pic, dac
biét cla cac chat base, c6 thé xay ra khi c6 mat cac nhom
silanol bé mét cua silica.

Cot duoc lam bang thép khdng gi trlr khi c6 chi dan khac
trong chuyén luan riéng, c6 chiéu dai va dwong kinh trong
(0) khac nhau dwgc si dung cho phan tich sac ky. Cot voi
duong kinh tronc nho hon 2 mm thwong dwgce coi la vi cot.
Nhiét do cua pha dong va c6t phai dwgc gilr 6n dinh trong
suot thoi gian phan tich. Phan lem qua trinh tach dwoc thuc
hién ¢ nhiét do phong, nhung cét c6 thé dwgc lam néng
nham thu dugc hiéu qua cao hon. Tuy nhién, nhiét do cot
cling khéng dwoc phép wuort qua 60 °c vi kha nang phan
hily cuia pha tinh hodc su thay ddi thanh phan ctia pha dong
c6 thé xay ra.

Pha dong

D6i v6i sic ky pha thuan, thuong st dung dung mai it
phan cyc. Sy ¢ mdt cla nudc trong pha dong phai dugc
han ché va kiém tra chat ch& nham thu duwgc két qua tai 1ap
lai. D6i vGi séc ky 16ng pha dao, sit dung pha dong chira
nuwéc, ¢d hoac khdng cé dung mdi hitu co.

Céc thanh phéan cua pha dong thuong dwoc loc nham loai
bo céc tiéu phan 16n hon 0,45 pm. Pha dong chira nhiéu
thanh phan dwoc chuén bi bang cach dong cac thé tich qui
dinh (trtr khi c6 chi dinh vé khéi lugng) clia cac thanh phan
riéng 10 roi sau do6 tron 1an voi linau. Ngoai ra, dung moi
cling co6 thé duoc cdp qua cac bom riéng 1&, diéu khién
bang c4c van chia ty 18, dé c6 thd tron lan theo cac ty 1é
mong mudn. Dung méi thuong dwoc loai khi triedc khi
bom bang céach suc khi heli, l&c siéu &m hodc st dung hé
thong loc mang loc/chan khong tryc tuyén nham tranh sy
tao bot khi trong coc do clia detector.
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Dung mdi diing dé chuén bi pha dong thwong khong dwoc
chira cac chat lIam on dinh va phai trong sudt (khéng hap
thu quang) & vung buéc séng phat hién, néu nhu st dung
detector t&* ngoai. Dung mdi va nhitng thanh phan khac
dwoc dung phai c6 chat lwvgng phu hop. Khi can diéu chinh
pH chi thyc hién véi thanh phan nuéc cla pha dong ma
khéng dieu chinh voi hon hop. Néu st dung dung dich
dém, can phai rira hd théng bang hén hop nudc va dung
moi hitu co (5 % t&tt) nham ngan chan sy két tinh mudi
sau khi két thic qua trinh sac ky.

Pha dong co thé chira nhitng thanh phan khac, vi du mét
ion trai dau trong sac ky tao cip ion hodc mét chét chon
loc d6i quang trong trwong hop sac ky st dung pha tinh
khong chon loc ddi quang.

Detector

Detector hdp thu t&r ngoai/kha kién gdbm ca detector chudi
diod l1a duoc str dung pho bién nhat. Detector huynh quang,
detcctor khic xa vi sai, detector dién hoa, detector khoi pho,
detector tan xa anh sang bay hoi, deteclor phdng xa hodc cac
loai detector dac biét khac cling c6 thé duoc s dung.

Céc dai luywng dac tring cho quéa trinh séc ky
Xem phan chung Phu luc 5. Cac k¥ thuat tach sac ky.

Phuoiig phép tién hanh

Lam can bang cot v6i pha dong va téc do dong theo qui
dinh, & nhiét do phong hoac nhiét do qui dinh trong chuyén
luan riéng, cho dén khi dutYng nén 6n dinh. Chuan bi cic
dung dich chuan va dung dich thir theo yéu cau. Cac dung
dich phai khong duoc cd cac tiéu phan ran.

Hiéu nang

Qui dinh vé tinh phu hop cua hé théng dwgc mo ta trong
Phu luc 5. Cac ky thuat lach séc ky. Xéac dinh vadiéu chinh
cac thdng s6 clia hé thdng sic ky co thé duoc thuc hién
nham dap img cac yéu cau veé tinh phu hop cta hé théng
cling dugc trinh bay trong Phu luc nay.

Thanh phan va téc do dong clia pha dong dwoc qui dinh
trong chuyén luan riéng. Pha dong la hon hgp dung méi
duoc dudi khi bane bom chan khdng hoc bang mot thiét
bi dudi khi khac phu hgp nhung khong anh hudng dén
thanh phan cua hdn hop.

Trong qua trinh dinh lwvong, khi trong chuyén luan riéng
khéng qui dinh ding chudn ndi, nén str dung bo phan ticm
mau c6 thé tich ¢d dinh. Trong mot sé trudne hop ngoai 1€,
khi trong chuyén luan chi dan tinh theo chiéu cao pic thi
khong can quan tdm dén hé s6 doi xing.

Cot sac ky thuong duge lam bang thép khéng gi co kich
thwéc (chiéu dai x dwong kinh trong) dwgc qui dinh trong
chuyén luén riéng. Trong chuvén luan riéng, khi pha tinh
dugc ky hiéu bang mét chir cai thi tra cru & phan Nguyén
vat liéu néu r dwdi ddy. Budng kinh danh nghta cla hat
pha tinh dwoc dé trong ngodc don ngay sau ky hiéu chir
céi cu thé. Ncu khong co chi dan khac trong chuyén luan
riéng, qua trinh sic ky duoc tién hanh ¢ digu kién nhiét
dd khong doi trong moi trvong phong thi nghiém. Khi st
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dung céc pha dong cé pH cao VO cOt ¢b ban chét la silica
nén st dung mat tién cot & trede cot phan tich.

Trir khi c6 cac chi dan khac trong chuyén luan riéng, hé
théng detector gdm mdt detector do quang gén vGi mot
cdc do c6 thé tich nho (khoang 10 pl 1a phu hop). Phai dat
budc song theo chi dan trong chuyén luén riéng.

Khi dung mdt may séc ky co thiét ké riéng biét co thé phai
thay déi cac diéu kién sic ky da ghi trong chuyén luan
riéng. Trong trudng hop nay, ngudi phan tich can ddm bao
rang nhitng thay d6i dé cho két qua tuong duong.

Thé tich tiém

Khi thé tich tiém khdng qui dinh trong chuyén luan riéng,
nén chon mdt thé tich tiém pht hop dé ap dung. Chon
thé tich tiém phu thudc vao dap tng cla phép phan tich,
detector st dung, hiéu luc cot va toan bd hiéu nang cta hé
thng séc ky. Klii khdng c6 chi dan, thuong ding thé tich
tiém 1a 20 fil, tuy nhién can kiém tra sy thich hyp trong
diéu kién cu thé.

Pic phu (Pic thir cap)
Co thé can chat déi chiéu dé xac dinh pic phu. Pic phu la
mot pic co trén sic ky dd nhung khong phai la pic chinh
hay pic clia chuén ndi hodc pic ciia dung méi hay ctia cac
thudc thir tao dan xuét.

Nguyén vat liéu

Céc dung méi va thube thir dung dé pha cac dung dich st
dung trong phén tich phai c6 chét lugng thich hop cho sic
ky long.

Khi chuyén luan riéng quy dinh pha tinh dugc gan véi mét
chi¥ cai (A hodc B hodc C) la mudn néi téi cac pha tinh nhu
mo ta dudi day:

Pha tinh A, hat silica;

Pha tinh B, hat silica dugc bién d6i hda huc, gan voi nhom
octylsilvi (C$);

Pha tinh ¢, hat silica dvoc bién doi hda hoc, gén véi nhom
octadecylsilvl (C18.

54 PHUONG PHAP SAC KY LOP MONG

Phucmg phap sac ky 16p méng duoc dung dé dinh tinh, thi
tinh khiét va doi khi dé ban dinh lwgng hodc dinh Iwgng
hoat chat tIméc.

Sac ky 16p mong la mot kv thuét tach cac chat dugc tién
hanh khi cho pha dong di chuyén qua pha tinh trén dé da
chdm hén hop cac chat can tach. Pha tinh Ia chét hdp phu
duoc chon phu hep theo tirng yéu cau phan tich, duoc trai
thanh 16p mdng dong nhét va duoc co dinh trén cac phién
kinh hodc phién kim loai. Pha dong 1a mot hé dung moi
don hodc da thanh phan duoc tron voi nhau theo ty 18 quy
dinh trong ting chuyén luan. Trong qué trinh di chuyén
qua I6p hap phu, cac cdu tir trong hén hop mau thir duoc
di chuyén trén 16p mong, theo hutVnu pha dong, véi nhitng
toc do khac nhau. Ket qua thu duoc 13 mot sic kv do trén
I6p mdng. Co ché cua su tach co thé 1a co ché hap phuy,
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phan bé, trao ddi ion, sang loc phan tr hay su phoi hop
dong thoi clia nhiéu co ché tly thude vao tinh chat cla chat
lam pha tinh va dung mdi lam pha dong.

Pai lugng dac trung cho mirc dd di chuyén cua chat
phan tich la ho so di chuyén Rf dwgc tinh bang ty Ié gitta
khoang dich chuyén cua chat thir va khoang dich chuyén
cta dung moi:

Trong d6:

a la khoang cach di chuyén clia chat phan tich;

b l1a khoang céach di chuyén cla dung méi tinh tir diém
chdm mau.

Rf. Chi c6 gia tri tir 0 dén 1

Ngoai ra, khi sic ky licn tuc khong xéac dinh duoc tuyén
dung méi, vi tri vét chat thir trén sic dd c6 thé xac dinh
bang hé s6 dich chuyén twong déi Rr. Hé s6 dich chuyén
tvong doi Rrdugc xac dinh bang ty s6 gitra khoang cach
dich chuyén clia vét chét thi va khoang céach dich chuyén
clia vét chat chudn déi chiéu (twoc sic Ky trong cling diéu
kién va trén cung ban méng véi mau thi:

c
Trong d6:

a lakhoang céch tir diém xuét phat dén tam cuia vét mau thi;
¢ lakhoang cach tir diém xuét phat den tam clia vét chét chuan.
Gia tri Rrcd thé 16n hay nho hon 1

Céch ticn hanh

Dung cu

Binh trién khai, thuong béng thly tinh trong sudt cé kich
thudc pha hop véi cac phién kinh can dung va c6 nap
day kin.

Peén tir ngoai, phat cac birc xa cd budc song ngén 254 nm
va bwéc séng dai 365 nm.

Dung cu dé phun thuéc thi.

Tu say diéu nhiét dé hoat hda va sdy ban mdng va sic ky
do, hoac dé sdy néng doi vai mdt s6 phan (rne phat hién.
Ta hat hoi doc.

May sdy dung dé sdy kho sac kv dd va cho phép chdm nhanh
nhiéu lan nhitng dung dich pha lodng chat can phan tich.
Mot may anh t6t c6 thé chup lwu gilr sic ky do & anh sang
ban ngay véi khoang cach 30 cm dén 50 cm.

Tu lanh dé bdo quan nhitng thudc thir dé héng.
Micropipet nhiéu c& tir 1pl, 2 pl, 5 lil, 10 |il dcn 20 lil, cac
dng mao quan hodc dung cu thich hop.

Ban mong trang san chat hap phu c6 chat phat quang thich
hop.

Truong hop phong thi nghiém khong cé diéu kién trang bi
cac loai ban méng trang sén thi ty chuén bi &y ban mong
vOi cac dung cu sau day:

Céc tdm kinh phéng c6 kich thude phu hop da duoc xir ly
trwdc bang hda chat roi riva sach bang nuéc va say kho.
Thiét bi trdi chat hdp phu Ién tam kinh thanh mot [ép monit
dong déu, cé chiéu day thich hop.

Gia dé xép cac tdm kinh da trai.
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Chuan bi ban mong

Sap xép cac ban mong va chuén bi thiét bi: Cac phién kinh
phai dugc lau chui can than va tay sach hoan toan cac chat
béo bang cach ngam trong dung dich su!focromic. Sau do,
rira dudi tia nuéc may roi trang nwéc cat va lam kho trén
gid & nhiét do thuong hay trong ti sdy. Dat 1én khung trai 5
phién kinh 20 crn X20 cm (hay phién kinh 10 cm X20 cm)
day béng nhau. Biéu chinh do day clia I6p hép phu bang
cac thong so trén thiét bi trai.

Diéu ché vira cla chat hap phu: Chét hdp phu dugc chon
loc sao cho phli hop voi yéu ciu phén tich nhu: Silica gel
G, kieselguhr, celulose, nhém oxyd, trong s6 do6 silica gel
G duwoc dung théng dung nhat. Tron 25 g silica gel G véi
50 mi nwéc cat va nhao trong c8i hoc 1ac manh trong binh
nén c6 dung tich 200 ml dén 250 ml, nat kin, trong 30 s
dén 45 s. Dich treo tao duoc & dang long va déng nhét. Rot
ngay vao thiét bi trai dd diéu chinh do day cho ban méng
khoang 0,25 mm (néu khong c6 chi dan trong chuyén luén
riéng). Sau khi rét dich treo vao thiét bi trai, lat tay don
180° vé phia trai va chd cho dén khi dich treo chay ra thi
bét dau trai. Khi da trai dén phién cudi cung lat tay don vé
phia phai dé gilr cho dich treo khéng chay xudng.

Dé nguyén céac phién kinh tai chd khoang 10 min téi khi
mat trén hét bong, hodc dé kho tw nhién tai nhiét dd phong.
Hoat héa: Cho cac ban mong da khé mét vao td sy va say
& 105 cc dén 110 °C trong 30 min (néu khéng c6 chi dan
& chuyén luan riéng). D& ngudi roi bdo quan trong binh
bat éi(r)n. Khi dungé néu can thi hoat hoa lai bang cach sy ¢
105 "C dén 110 Ctrong 1 h roi cao bo mot dai chat hap
phu doc hai bén canh ctia tdm kinh.

Chuén bi binh khai trién: Céac binh khai trién thuong la
binh thay tinh, hinh hdp hay hinh try, c6 ndp day kin, kich
thwéc thay doi tuy theo yéu cau cla cac ban mong strdung.
B4o hoa hoi dung moi vao khi quyén trong binh bang cach
I6t gidy loc xung quanh thanh trong cta binh, rdi rét mot
lwgng vira du dung méi vao binh, 1&c roi dé gidy loc thdm
déu dung moéi. Luvgng dung mdi st dung sao cho sau khi
thdm deéu giay loc con lai mét 16p day khodng 5 mm dén
10 1l1 & day binh. Day kin ndp binh va dé yén 1h & nhiét
do6 D °Cden 25 °C. Mudn thu duoc nhiing két qua 13p lai,
ta chi nén dung nhitng dung moi that tinh khiét, loai dung
cho séc ky. Nhitng dung mdi dé bi bién d6i vé hoéa hoc chi
nén pha tridc khi dung. Néu stiv dung nhitng hé pha dong
phtec tap phai ch y dén nhitng thanh phan dé bay hoi lam
thay d6i thanh phan cla hé pha déng dan dén hién tuong
khong Idp lai cla tri s6 Rf.

Cham chét phan tich 1én ban méng: Luong chat hodc
hon hop chat dwa 1én bdn méng cé y nghta quan trong ddi
Vv0i hiéu qua tach sac ky, dac biét anh hudng rat lon don
tri s6 Rf. Luong chét qua 16n 1dm cho vét sac ky Ién va
kéo dai, khi dd, vét clia cac chat co tri s6 Rfgan nhau sé
bi chong ldp. Lrgng chat nhd qua cé thé khong phat hién
dwoc do do nhay clia thudc thir khdng dd (thong thuong do
nhay cla cac thudc thir trén 0,005 iig). Lwong mau thdng
throng can dua 1én ban mong 1a 0,1 pg dén 50 pg & dang
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duno dich trong dung moi thich hgp. Thé tich dung dich tir
0001 mi dan 0,005 ml d6i véi tredng hop dwa mau lén ban
mong dudi dang diém va tir 0,1 ml dén 0,2 ml khi dira mau
Ién ban mong dudi dang vach nhu trong treong hop sac ky
diéu ché. DGi v6i cac dung dich cd néng do rét loang thi
6 thé lam giau truc ti€p trén ban mong hang cach chiam
nhiéu 1an & cling mot vi tri va sdy khd sau mdi 1an cham.
Puong xudt phat phdi cach mép dudi cla ban mdng
15 cm dén 2 cm va cach bé mat dung moi tr 0,8 cm dén
] cm. Céac vét chdm phai nho, cé duong kinh 2 mm den
6 mm va cach nhau 15 ram, Céc vét ¢ bia phai cach bo bén
clia ban mong it nhat 1cm d6 tranh hiéu tng bo. Khi lam
sic ky 16p méng ban dinh lugng, do chinh xéac clia ket qua
phan tich phu thudc réat nhiéu vao do chinh xéac cua lugng
chat thir dwa 1én ban mong, tic la thé tich dung dich chdm
1én ban mong. Do do, véi nhitng tredng hop phén tich béan
dinh lvgng phai dung cac mao quan dinh mic chinh Xac.
Khi khéng can dinh lvong dung micropipet hodc 6ng mao
quan ihucmg.

Trién khai s&c ky: Dat ban mong vao binh trién khai. Chu
y lwvgng dung méi dung sao cho dé cac vét chdm phai &
trén bé mat cla lép dung mdi. Pay kin binh va de trien
khai U nhiét do tlr 20 °c dén 25 °c va tranh anh mét troi.
Neu khong c6 qui dinh trong chuyén luan riéng, trién khai
sic ky dén khi dung méi di duoc khoang 3/4 ban mong,
1dy ban mong ra khoi binh, danh ddu mac dung méi, lam
bay hoi dung méi con dong lai trén badn mong rdi hién vét
theo chi dan trong chuyén luan riéng. Quan sat cac vét xuét
hién, tinh gia tri Rf hodc Rrva tién hanh dinh tinh, phat
hién tap chét hodc dinh lvgne nhu quy dinh trong chuyén
luan riéng.

CHU @

Khi phén tich bang sic ky 16p mong ludn phéi chdm chéat doi
chiéu ben canh vét chét thir v6i lugng tuong tw nhu dy doén cé
trong Vét chét thir dc so sanh két qua v mau sic, kich thudc va
gia tri Rfhodc Rr trong cling diéu kién.

Hiéu ndng clia ban mdng dugc kiém tra nhw sau: Chdm mot thé
tich thich hop (20 pl) cho 16p mong thdng thuong va i |il dén
2 |il cho loai ban méng co kich thuwéc hat min dung dich thi
hiéu nang 16p méng gdm luc bromocresol, da cam methyl, do
methyl va sudan G d6 (thudc thir). Tién hanh sic ky véi hd dung
mdi methanol - toluen (20 : 80). Ket qua trén sic ky dd phai co
4 vét tach 10 rang c6 Rf nhw sau: Luc bromocresoi: <0,15; da
cam methyl: 0,1 dén 0.25, dd methvl: 0,35 dén 0,55 va sudan G
dd: 0.75 dén 0,98.

5.5 PHUOING PHAP SAC KY RAY PHAN TU

Sac ky ray phan tlr la phuvong phap chia tdch cac phan
tlr trong dung dich dya trén kich thwéc cla chiang. Trong
trwedng hop pha dong la mét dung méi hitu co, ky thuat
duoc goi la sic ky tham qua gel, con tredng hop pha dong
la nwoc thi ky thuat duoc goi 1a séc ky loc trén gel. Mau
dwoc duwa vao cot chira day gel hoac mot loai vat liéu xdp,
va dwgc pha dong dan chay qua cot. Sy chia tach theo kich
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thudc dugc thirc hien nho sy trao d6i 13p di 13p lai cac phan
tw chat tan gita dung mdi pha dong va cung dung moi do
duoc pha tinh gitr & trong cac 16 x6p clia gel. Khoang kich
thuée 16 clia vat liéu nhoi trong cot sé xac dinh khoadng
kich thwéc phan tir dugc chia tach qua qua trinh séac ky.
Nhitng phan t& co kich thudc di nhd de cé thé di vao trong
tat ca khoang khdng gian ctia 16 x8p dwoc riia giai trong thé
tich thdm tong vt. Cac phan t&r ¢d kich thudc 16n hon kich
thwdc 16 x8p 16n nhét chi di chuyén dwoc doc theo cot qua
céc khoang tréng gilta cac hat vat liéu nhdi ma khong bi gitr
lai, dwoc rlra giai trong thé tich loai trir \0 (thé tich trong).
Sy chia tach theo kich thudc phan tir xay ra gitra the tich
trong va téng thé tich thdm, chia tach hiéu qua thuong duoc
thie hién & hai phan ba dau tién cltia khodng nay.

Thiét bi

Thi6t bi bao gbm mdt cot sic ky cd kich thudc phu hop,
néu can thiét phai khong ché nhiét dd, duoc nhoi day vat
liéu chia tach cd thd phan loai theo cac khoadng kich thudc
phan tir phd hop. Kich thwéc cta cot (chiéu cao Xduwdng
kinh trong) dugc quy dinh & chuyén luéan riéng. Pha dong
chay qua cft & t6c dd khong d6i dudi tac dung clia trong
lvc hodc nher mot bom. Mot dau cuia ¢ot dugc ndi voi mot
thiét bi phi hop dé cdp mau theo kiéu bd phan diéu chinh
lvu lvgng dong, mot bom tiém di qua vach hodc mot van
tiém va co thé dugc ndi voi mot boin diéu khién lvu lvong
dong dung dich rira gidi. Mot cach khac 1a mau co thé
dwgc tiém vao tryc tiép trén bé mat 16p gel hodc dudi dung
dich rira gidi néu nhv mau cd ty trong I6n hon dung dich
rira giai.

Puong ra clia cot dwoc ndi voi mdt detector co gan voi
mot may ghi tv dong dé theo ddi nong d6 twong doi cua
céc thanh phan trong mau. Detector thuong duoc thiét ké
dua trén céc tinh chat hap thu quang, khic xa anh sang hav
phat quang. Bo phan thu hirng phan doan ty dong co thé
dwoc 18p trong tredng hop can thiét. Vat liéu trong cot co
thé la mot chat mang mém nhu gel n& hay mét chat mang
cling cdu tao tir thay tinh, silic hodc moét hop chét cao phan
tir lién két chéo twong thich dung mdi. Chat mang ctng
thwong doi hoi hé thong diéu ap dé lang toc do phan tach.
Pha dong thuong dwoc chon theo loai mau, mdi tredng
phan tach va phwong phap phat hién.

Vat liéu nhoi can dugc xi ly va dugc nap vao cdt nhi mo
t4 trong chuyén luan hodc theo huéng dan clia nha san xuét.

Hiéu nang

Hé théng sic ky phai théa man qui dinh vé tinh phd hop
clia hé théng dwoc mo ta trong phan Céac ky thuat tach sac
ky (Phu luc 5). Viéc diéu chinh céc théng s6 cla hd sic ky
c0 thé duoc thuc hién nham dap (ing cac yéu cau vé sv phu
hcp clia hé théng cling dwgc trinh bay trong phu luc nay.

X&c dinh ty 1é thanh phan tuong doi

rien hanh phwong phap theo cac diéu kién ghi trong
chuyén luén riéng. Nau cd thé, theo doi qua trinh rira gii
mdt cach lién tuc va ghi lai dién tich clia céc pic twong
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(ing. Ncu mau duoc xac dinh dwa vao tinh chat héa ly ma
t4t ca cac thanh phan clia mau déu cho mot dép (rng twong
dwong (vi du cung c6 mot hé sé hap thu riéng), thi lvong
trong d6i clia mdi thanh phan cé thé dugc xac dinh bang
cach tinh ty Ié dién tich moi pic thu dugc tron téng dién
tich pic ctia nhitng thanh phan quan tdm. Néu su dap tng
khac nhau, tinh ty I thanh phan twong d6i bang cach dua
vao dwong chuén cua cac dung dich chuan dwoc ghi trong
chuyén luan riéng hodc bang phuong phap khac dwgc ghi
trong chuyén luan riéng.

Xac dinh khéi lwong phan ti

Thyc hién phwong phap véi dung dich thir va cac dung
dich chuan theo quy trinh ghi trong chuyén lun riéng. Xay
dwng mot do thi bidu thi sw phu thudc gitra thé tich luu clia
cac chat chuan ding cho hiéu chuén va ham logarit cla
khoi lwgng phan tlr clia ching. Bwdng chuan thwdng xap
xi véi mot duong thdng ndm gitta gidi han loai trir va gidi
han thdm tong thé. Khdi lugng phan ti clia thanh phan
quan tam co the dugc wéc lwong tr duwong chudn. Viéc
xay dwng dwong chuén chi cd gia tri doi véi mot hé cu tho
trong nhitng diéu kién thi nghiém xac dinh.

Su phan hépoiymer theo kich thwéc phan ti

Sac ky ray phan tir c6 thc dwoc sit dung dé xac dinh su
phan bd cac polvmer theo kich thwéc phan tir. Tuy nhién,
viéc so sanh mau sé chi c¢6 y nghfa néu két qua thu dwoc
la ciing mét diéu kién thi nghiém. Nguyén liéu st dung dé
xay dwng duwdng chudn va phrong phéap xac dinh sy phan
b6 dya theo kich thuwéc phan ti cla cac polymer dwgc ghi
trong chuyén luén riéng.

Phan b6 khoi lwong phan t&r trong dextran

Kiém tra bang phrong phap sac ky ray phan tt.

Dung dich thir: Hoa tan 0,200 g mau thir vao pha dong va
pha lodng téi 10 ml bang pha dong.

Dung dich danh dau: Hoa tan 5 mg dextrose chudn va
2 mg chét déi chiéu hda hoc dextran \atrong 1 ml pha dong.
Dung dich hiéu chuén: Hoa tan riéng ré 15 mg cac chét doi
chiéu héa hoc dextran 4, dextran 10 dung cho hiéu chuan va
20 mg céc chat d6i chiéu héa hoc dextran 40, dextran 70,
dextran 250 dung cho hiéu chuan trong 1ml pha dong.
Dung dich kiém tra tinh phu hgp cua hé théng:

Hoa tan 20 mg chét doi chiéu dextran 40 dung cho chuén
hiéu nang (d6i voi dextran 40) hodc 20 mg dextran 60/70
dling cho chuén hiéu nang (d6i vai dextran 60 va dextran 70)
vao 1linl pha déng.

Diéu kién sac kv:

C6t (0,3 m X 10 mm) nhdi agarose loai lién két chéo dung
trong sac ky hodc mot day céac cot (0,3 m x 10 mm) nhoi
gcl poiyether hydroxyl héa dung trong sac ky.

Pha dong: Dung dich chra 7 g natri sulfat khan va | g
clorobutanol trong 1 lit nwéc.

Téc d6 dong: 0,5 ml/min den 1 mi/min, git 6n dinh vGi
sai s6 £ 1%/h.

Detector khic xa anh sang vi sai.
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Buobne tiém mau dung tich 100 pi dén 200 [L.
Duy tri hé thdng hoat dong & nhiét do 6n dinh (T 0,1 °C).

Chuén hoéa hé théng sic ky

Tién hanh tiém I3p lai vai 1an mat thé tich nhat dinh dung
dich danh ddu. Trén sic ky do sc xuét hién 2 pic, pic dau
twong (’ng chat d6i chiéu dextran Mrva pic thi 2 1a cla
dextrose. T thé tich rua giai cla pic twong ng véi dextran
iri tinh thé tich tréng \OVA tir pic twvong (ng vGi dextrose,
tinh dugc thé tich thdm téng M.

Tiém mot thé tich nhat dinh cac dung dich chuan. V& can
than duong nén clia moi sic ky dd, Phan chia moi sic ky do
thanh p phan (it nhat 1a 60) bing nhitng dwong gach thang
doc bang nhau (twong (ng véi nhirng thé tich rira giai).
Trong moi phén, i twong (ng vGi mot thé tich rira giai v,
do chiéu cao (v,) clia duong sic ky dd phia trén dudng nén
va tinh hé so phan bd Ki theo cong thtc:

(K- vl

V- Vi (1)
Trong do:

\0 la thé tich tréng cua c6t, dwoc xac dinh bai pic tuong
fng vGi Chat d6i chiéu hoa hoc dextran MOtrong sac ky do
thu duoc tlr dung dich danh dau;

V, la tho tich thdm téng cla c6t, dwgc xac dinh boi pic
trong Ung voi dextrose trong sic ky do thu dwoc tir dung
dich danh dau;

M la thé tich rira gidi clia phan 7 trong sac ky dé thu dwoc
vGi mbi dung dich chuén.

Tién hanh hiéu chudn sir dung mdt trong nhitng phurong
phap duégi day:

V& dwong cong chuén

V6i mbi chét déi chiu hoa hoc dextran ding cho hiéu
chudn, tinh ho s6 phan b6 Knaxtwong (ng v&i chiéu cao cuc
dai clia duong sic ky, st dung cong thic (1). Trén gidy ké
0 ban logarit dat cac gia tri clia Knax (truc x) twong (ng véi
kh6i lugng phén t&r ghi trén nhan cla moi chét dextran hiéu
chuén va cuia dextrose; nhirng gia tri nay duoc |y tai diém
cao nhét clia dudng sic ky (A7,at). V& duwong cong chuin
dau ticn qua nhwng diém thu dwoc, ngoai suy tir diém A,y
thu duoc v6i chat déi chiéu hda hoc dextran 250 diing cho
hiéu chuan t6i gia tri K thap nhat thu dwoc tir chat doi chiéu
hoéa hoc nay (xem. Hinh 5.5.1). Str dung dwdng cong chuén
dau tién miv, chuyén tat ca cac gia tri K, & moi sic ky do
sane khéi lwgng phan ti tuong (ng Mi dé thu dwoc sw phan
bé khoi lvgng phan tr. Tinh khéi lwgng phan i trung binh
Alucho moi loai dextran déi chiéu hoa hoc sir dung phuong
trinh (3) duwéi day. Néu gia tri thu dwgc doi véi Mwkhong
khac hon 5 % so v@i gid tri cong bd clia moi dextran va
mirc khac biét trung binh la+ 3 %, dwdng cong chuén dugc
chap nhan. Néu khong dat yéu cau do, chuyén dich dwong
cong chuén doc theo truc y va ldp lai tién trinh nay cho tdi
khi céac gia tri Mwthu duoc va gia tri cong bo khoéng khac
nhau ién hon 5 %.
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Hinh 5.5./- Vi du vé duirng cong chuan. Bueng cham chdm
trong (ng v&i phan dwdng cong ngoai suy. Buong nam
ngang & dudi cling clia do thi thé hién do rong va vi tri cla
dudng sac ky thu duoc twong (ng voi mbi dextran chudn.

Tinh qua dwong cong chuén

Tinh tr phuong trinh (2) va (3) dudi day, s dung phwong
phép thich hop1 céc gid tri b], b2b3 b4va b5cho phép thu
duoc gia tri nam trong khodng 5 % cUa tat ca nhitng
gia tri cong bd tir moi dextran chun va khéi lvong phan tir
cla dextrose nam trong khoang 180 + 2.

M. = bs+ (5&h*/"2824nk3)  (2)

Vo~ 3)

Trong do:

p la s8 phan doan chia trong séc ky do;

yt la chiéu cao clia dwong sac ky phia trén dwdng nén trong
phan doan i;

hi, la khdi lwgng phén tl trong phan doan i.
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Tinh phu hop ctia hé thong
Ticm mot thé tich nhat dinh dung dich thir tinh phd hop hé
théng thich hop.

Khdi lvgngphan t&r trung binh cla chat ddi chiéu héa
hoc dextran dung cho thr hiéu nang

Tinh khoi lvgng phan I trung binh Mwnhw da trinh bay
trong phan hiéu chuén hé sic ky, st dung dudng cong
chuéin hodc cac gia tri thu duwgc & trén dbi voi bj, b2, b, b4
b5. Phép thir chi c6 gia tri khi Mwnam trong khoang 41 000
dén 47 000 (chédt ddi chiéu héa hoc dextran 40 dung cho
chuén hiéu nang) va 67 000 dén 75 000 (chét ddi chiéu hda
hoc dextran 60/70 duing cho chuén hiéu nang).

Khéi lwvgng phan t& trung binh cla dextran phan
doan cao 10 %

Tinh Mwd6i v6i dextran phan doan cao 10 % duoc ria gidi
qua phan thtr n str dung cdng thirc:

V6i n duwgc xac dinh nhu sau:

im L) ©

/|+| (p 5
IV, >01 +y, ®©)
-l VA )

Trong do:

p las6 phan chia trong sic ky do;

y, la chiéu cao dwong sic ky phia trén dudng nén trong
phan i;

Mi la khoi luvgng phan tir ctia phan i.

Phép thir chi co gia tri khi Mvcla dextran phan doan cao
nam trong khoang: 110 000 dén 130 000 (chat d6i chiéu
hda hoc dextran 40 dung cho hiéu chuan) va 190 000 dén
230 000 (chét ddi chiéu hoa hoc dextran 60/70 dung cho
hiéu chuan).

Khéi lvgng phan tir trung binh cla dextran phan
doan thap 10 %

Tinh Mtv d6i véi dextran phan doan thap 10 % rlra giai
trong va sau phan th m theo cong thiic sau:

* (y.K)
A/":I~m (7)

p

+y.

Trong do:
m duwoc xac dinh nhw sau:

A*HE\ ©
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i>a* w

p 1aS6 phan chia trong séc ky do;

y, la chiéu cao dudng sac ky phia trén dudng nén trong
phén i;

Mi l1a khéi lvgng phan tir cua phan i.

Phép thlr chi c6 gia tri khi MwcUla dextran phan doan thap
10 % la: 6 000 dén 8 500 (chat doi chiéu hoa hoc dextran 40
diing cho chuan hiéu nang) va 7 000 dén i1 000 (chat doi
chiéu hoa hoc dextran 60/70 diing cho chuén hiéu nang).

Sy phan bd khoi lwvong phan t cla dextran dwoc
phén tich

Tiém mot thé tich nhét dinh dung dich (1) va tinh My cla
phan bo tong khoi lwvgng phan t&, Mwcla dextran phan
doan cao 10 % va Mu clia dextran phan doan thap 10 %
nhw chi dan trong phan thir tinh pha hop cua hé thong.
1Phuong phép ldp nhw phuong phap Gauss - Newton cai tién
blri Hartiey la phtl hgp [Xem o liartley, Tecnome.trics, 3 (1961)
andGNilsson and K Nilsson, J.chromat. 101, 137 (1974)]. Mot

chuong trinh duong cong thich hop xt ly twong quan héi quy
khdng tuyén tinh chay trcn may tinh dién tlr cé thé duoc str dung.

5.6 PHUONG PHAP BPIEN DI

Dién di la hién twong lién quan den sw di chuyén clia cac
protein, céc eolloid, cac phan t&, hay cac tiéu phan lich
dién hoa tan hoac phan tan trong dung dich dién giai khi
6 dong dién di qua.

Dién di duoc chia thanh hai loai tly theo thiét bi sir dung:
Dién di dung dich tw do hay dién di vai s chuyén dich clia
cac lop bien va dién di vang.

Trong phuong phéap dién di dung dich tv do, dung dich dém
cla céc protein trong mot 6ng hinh chir u dudi tac dung
cla dong dién sé hinh thanh nén cac I6p protein c6 linh do
giam dan. Chi phan di chuyén nhanh nhét clia protein sé
tach rd rét khoi cac protcin khac, kiém tra sy dich chuyén
cla céc I&p bien bang hé thong quang hoc sé cung cép cac
di¥ liéu do tinh toan linh do dién di va cac thong tin vé& mat
dinh linh va dinh lvong cdia thanh phan hén hop protein.
Trong dién di viing, mau duoc dua vao dwdi dang mot dai
hep hay diém trong cot, trén tdm phang, hay trén mot I6p
phim chira dém. Su di chuyén cuia cac thanh phan trong
cac dai hep cho phép tach hoan toan ching. Co thé tranh sy
chdng lan gilra cac dai hep do sv ddi lvu nhiét bang cach
dua chat dién gidi vao cac nén (matrix) x8p nhu chét ran
dang bot, hay nguyén liéu dang soi nhu gidy, hay gel nhu
tinh bot, agar hoac polyacrylamid.

Céac phuong phép dién di vang cé (rng dung rong rai. Dién
di gcl, dac biét la dién di dia dwoc st dung dé tach protein
do kha nang cho dé phan gidi cao.

Su di chuyén dién di clia cac tiéu phan clia mot chat nhat
dinh phu thudc vao tinh chat cla tiéu phan ma chu yéu la
dién tich, kich thuéc hay khdi lwgng phan t&r va hinh dang
cla cac tiéu phan clinu nhw céc tinh chat va cac théng s6
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thue nghiém cla hé théng. Nhitng théng s6 nay bao gom:
pH, ndng dd ion, dd nhdt va nhiét do cua chat dién gidi,
mat dd hodc do lién két chéo clia cAc matrix nén nhw gel
va dién thé ap dat.

Anh huwéng cla dién tich, kich thwéc tieu phéan, du
nhét cua chat dién gidi va bién thién dién thé
Céc tiéu phan tich dién s di chuyén vé phia dién cuc nguoc
dau véi chdng, s di chuyén cua cac phan t tich ca dién
dwong va dién am phu thudc vao dion tich mang. T6c do
di chuyén ty Ié thuan véi do Ion cua dién tich mang tren
tiéu phan va ty I& nghich véi kich thwdc ti€u phan, ma kich
thwéc ticu phan lai cé lién quan tryc tiép véi phan t& lugng.
Nhitng tiéu phan hinh cau I6n, khi dinh luat Stoke cd gia
tri, linh do dién di |i0sé ty 1& nghich véi ban kinh cla tiéu
phan theo phuong trinh:
=V = Q
E Onm
Trong dé v la van tdc cla ti€u phan, E la thé dat ién chat
dién giai, Q la dién tich cla tiéu phan, r la ban kinh tiéu
phan va A la d6 nhét cla dung dich chéat dién gidi.
Phuong trinh nay chi cé gia tri gi¢i han ¢ do pha lodng nhat
dinh va khong c6 s hién dién clia cac nén nhuw gidy hoac gel.
Céc ion va peptid c6 trong lwgng phan tu 16n hon 5000,
dac biét khi c6 mat méi tredng nén, khong tuan theo dinh
luat Stoke va linh do dién di cua ching dwoc biéu thi bang
phuong trinh:
0

Trong dd A la thira s6 hinh dang, thay d6i trong khoang tir
4 - 6, hiéu thi sy phu thudc ty I& nghich cla linh d6 dién
di d6i véi binh phuwong ban kinh ticu phan, vé& mat khoi
lugng phan t&, linh do dién di sé ty Ié nghich v6i can bac
ba clia binh phwong khéi lwgng phéan tb.

Anh huwéng ctapH

Huwéng va toc do di chuyén clia phan tir ¢6 nhiéu nhém
chtre ¢ thé bi ion hda nhu acid amin va protcin sé phu
thudc vao pH cua dung dich chét dién giai. Vi du: Linh do
dién di cta acid amin don gidn nhu glycin sé thay doi theo
gia tri pH gan ding nhu trong Hinh 5.6.1.
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Gia tri pKa bang 2,2 va 9,9 tring voi diém udn trén
biéu d6. Do nhém chiic bi ion héa 50 % @ gid tri
pH = pKa, nén linh dd dién di & nhiing (liém nay s& bang
1/2 gia tri quan sat dwgc khi cation va anion bi ion hoa
hoan toan lan lugt & pH rat thdp va pH rét cao. lon ludng
cuc ton tai & khoang pl i trung gian la nhitng chat trung hoa
Ve dién va co linh do dién di bang 0.

Anh huéng cda luc ion va nhiét do
Linh dd dién di sé giam khi tdne luc ion cla chat dién giai
nén. Hoat dd ion i1duoc xac (linh theo phuwong trinh:

h- oiX c.A

Trong d6 C; la ndng do ioti (md1/1), Zj la hoa tri va long
dwoc tinh voi tat ca cac ion trong dung dich. B&i véi dung
dich dém c6 ca anion va cation hoéa tri 1thi luc ion duoc
xac dinh bang néng d6 mol.

Luc ion cla chat dién gidi dung trong dién di néi chung
nam trong day tir khoang 0,01 dén 0,10. Hoat dd ion thich
hop phu thudc mdt phan vao thanh phan ctia mau thi, do
dé dung lwgng dém phai di lén dé duy tri pH hang dinh
trén dién tich cla cac dai hgp phan. Cac dai hop phan tré
nén sac nét hon va hep hon khi lyc fon tang.

Nhiét do anh hwédng gian tiép Ién linh do, vi do nhot g
cua chat dién giai nén phu thudc vao nhiét d6. Do nhot
c&g nuéc séogiém theo ty 16 khoang 3 %/ °c trong vung tur
0 "Cdén 5 "Cvaty lé giam nay sé thap hon khi ¢ nhiét do
phong. B&i vay, linh dd dién di s& tang clng véi sy tang
nhiét do clia chat dién giai.

Nhiét giai phong la dang ké khi dong dién chay qua chat
dién gidi. Nhiét nay tang cung voi su tang thé dat va luc
jou tang, & cac thiét bi ién, cho du c6 bd phan lam lanh,
nhiét giai phong van tao nén s bién thién vé nhiét do &
bé dién di, dan dén lam bién dang cac dai phan cach. Bai
vay, can quan tam thiét k€ cac dung cu dac biét tinh dén
fuc ion va thé dat.

Anh hwéng ctia mdi truong nén, dong dién thdm

Khi dong dién chay qua chét dién giai chira trong 6ng thay
tinh hodc chtra gilra cac ban thdy tinh hoac ban plastic thi
xuat hién dong chat dién giai huwong vé phia dau mot dion
cwc, goi la dong dién tham. Dong dién thdm duwoc hinh
thanh do dién tich trén bé mat clia thanh dung cu phéat sinh
do qua trinh ion hda cac nhém chic trong vat liéu hay do
cac ion hap phu trén thanh budng dién di chita cac chat
dién gidi. Hiéu tng nay thuong tang khi budng dién di
chira cac chét x6p nhu gel, dwoc st dung dé lam 6n dinh
cho chat dién giai nén va dé phong hién tugng xao tron cac
dai phan tach do sw d6i luvu nhiét va hién twgng khuéch
tan. Dung dich ngay sét trén bé mat sé hinh thanh dién tich
bang nhung ngugc dau véi dién tich trén bé mat va dién
tredong di qua budng dién di sé tao ncn sw chuyén dong cla
dung dich vé phia dién cwc nguoc dau.

Céc chat thuong dugc st dung lam mdi treong nén trone
dién di ving sé tao dién tich am trén bé mat, dong dién
tham cla chat dién giai sé (li chuyén ve phia cathod. Vi
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vay tat ca cac vung, bao gébm ca cac chat trung tinh sé di
chuyén vo phia cathod trong qua trinh dién di.

Murc do thdm thdu sé thay doi khi cac chat nén thay doi.
D0 tham thau thay d6i dang ké doi voi gel agar va thay doi
khéng dang ké doi véi gel polyacrylamid.

Su ray phan tr

Khi khong cé sv hién dién ctia méi truéng nén hay trong
treong hop moi tredng réat xop thi sy tach dién di cla cac
phan tir 1a do sv khac nhau vé ty 16 cla dién tich voi kich
thudc phan tir. Neu cé sy hién dién clia chat nén, sy khac
nhau vé kha nang hdp phu hay ai luc cla phan tlr doi voi
moi tredng tao nén hiéu ’ng sac ky co thé 1am ting hiéu
qua tach.

Hiéu Gng ray phan t& sé xuat hién néu moi trwong nén la
cac loai gel c6 sy phan nhanh nhiéu dén mic tao thanh
céc 16 x8p dé tach cac phan tir theo kich thudc. Hiéu ting
nay twong dwong hiéu ¢ng thu dwgc trong qua trinh lach
tham thdu gel hay sac ky ray phan ti, nhwng trong dién di
gel hiéu (ng nay chong Ién qua trinh tach dién di. C6 thé
nhan thdy sy ray phan tir do can tr' khong gian doi véi sy
di chuygn clia cac phan ttr I6n. Cac phén tlr nhé di chuyén
qua cac 16 xdp co kich thwac Ién, nén sy dién di qua gel
khong bi can tro. Khi kich thuéc phan ti tang, mot s it
hon cac 16 x8p cho phép céac phan ti di qua, lam cham sy
di chuyén clia céc phén tir c6 trong lugng phan tir l6n.

bién di gel

QUua trinh s dung mot gel nhu agar (thach), tinh bot hay
polyacrylamid lam méi trwdng nén dugc hiéu theo nghia
ronfi la dién di gel. Phuwong phap nay dac biét thuan lgi cho
sy tach cac protein. Sy tach nay dat dugc tuy thudc vao ty
Ié dién tich doi véi kich thwdc phan tir di doi vai hiéu ting
ray phan tlr phu thudc chd yéu vao khéi lwong phan ti.
Gel polyacrylamid dugc st dung nhiéu do ¢é mot s6 thuan
lgi. N6 cé déc tinh it hdp phu va tao nén hiéu tng dong
dién thdm khong dang ké. Cac gel voi dai rong cac 16 x0p
c6 kich thwdc khac nhau cé thé duogc diéu ché bang cach
thay d6i ndng do gcl tong cong (dwa tren monomer két hop
v6i cac yéu t6 tao mach nhanh) va phan tram cua chét tao
mach nhanh duing dé tao ael. Lwgng cac chat dwgc biéu thi
bang phwong trinh sau:

y(%)=-.17100
Y]

c(%)=—— 100
w a-\h

Trong d6 T l1a néng do6 gl tong cong (%), C la phan tram
tac nhan tao mach nhanh dung dé tao gel, V la thé tich
(mL) clia dém dung diéu ché gcl, a va b 1a khéi lugng
(g) cua monomer (acrylamid) va tac nhan tao mach nhanh
(Ihrang ding N,N'-methylenbisacrylamid) ding digu ché
gel. Clic gei thich hop c6 ndng do tron2 khoang 3 % - 30 %.
long tac nhan tao mach nhanh thudng chiém khoang 1/10
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dén 1/20 lvong monomcer (C = tir 10 % dén 5 %), ty ]é
phan trdm nhé hon dugc dung cho gia tri cao hon cia T.
Trong qua trinh diéu che gel, bé cla dung cu dién di
chtra dung dich nwéc clia monomer va tac nhan tao mach
nhanh, thuong duoc can bang bang dune dich dém dén
pH mong mudn trong nhitng lan chay cubi va duoc
polymer héa tai chd bang qué trinh géc tw do. Qua trinh
polymcr héa dwgc kich hoat b&i qué trinh héa hoc, thone
thuong str dung amoni persuliat két hgp véi N,N,N’N'-
tetramelhylendiamin hay quang héa hén hop riboilavin va
N,N,N',N'-tetramethylendiamin. Qué trinh polymcr hoa bi
can tré boi cac phan tir oxy va mdi truong acid. Lya chon
thanh phan cda gel va diéu kién poiymer héa phai bdo dam
chét lwong cua gel.

Thiét bi cho dién di gei

Noi chung bé hay méi trwong dé thuc hién qua trinh dién
di c6 thé dwoc dat theo phrong thang diing hay ndm ngang
tly theo thiét ke cua thiét bi. Pe so sanh s tach c6 thé thuc
hién trong mot s6 6ng riéng biét hay dua cac mau khac
nhau vao cac hd k& bén nhau vao khudn hay cét vao phién
cla gel. Phién gel thang dirng nhi md ta trong Hinh 5.6.2
thuan loi cho su so sanh tryc tiép mdt s6 mau.

Iinh 5.6.2 - Thiét bi dién di gel phién thang dirng

T6t nhét 1a sy so sanh cac mau trong cling mdt ban gel
nhv vay sé dong nhat hon vé mat thanh phan so véi cac
khuén gel trong nhiéu bé dién di.

Ddc tinh clia nhiéu loai thiét bi 14 phai han kin buéng dém
phia du6i voi chan dé cla bc dién di. cho phcp mic dém
trong budng dém phia du¢i bang mic dém trong bubng
ddm phia trcn dé loai trlir 4p suét thly tinh trén gcl. Ngoai
ra ¢c6 mot vai bd phan tuan hoan lam lanh ca hai méat bé
dién di gcl.

Pe didu ché gel, budng gel duoc day bang nap thich hop
¢6 chlra dung dich monomer, tdc nhan lao mach nhanh va
chat xdc tac. Mot cai luvoc ¢ rang vai kich thudce thich hcTp
duoc dat 1én phia trbn va cho phcp qua trinh polymecr hda
xay ra hoan toan. Sau khi lav lugc ra s& tao thanh cac ho
trén ban gel dugc polymer hoa.

Trong dién di gcl don gian, chi st dung mot dung dich dém
cho vao budng dém phia trén va phia duéi gidng nhau. Sau
khi cho dung dich dém vao budng dém, mau dugc hoa tan
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trong nwdc deong hay dung dich dac va hoi nhét khac (1€
d6 phong su khuéch tan. Sau d6 mau dwoc dua vao day céc
hd dwng mau bang bom tiém hay micropipet va bt dau
thuye hién qua trinh dién di.

bién di dia

Dién di gei polyacrylamid st dung mét day khéng Hén tuc
cac dém va ciing thuang st dung nhiéu Iép gel khong lién
tuc. duoc goi la dién di dia. Tén cla phwong phap xudt
phét tv dang hinh dang dia cla cac dai hep dwoc tao thanh.
Do tao thanh cac dai hep, nén ky thuat nay c6 do phan giai
dac biét cao va thudng dugc sir dung trong phan tich dac
tinh clia hdn hgp protein va phat hién tap chat ma cd thé co
linh d6 gan thanh phan chinh.

Co so cua dién di dia dugc trinh bay trong phan sau c6 licn
quan dén céc hé anion thich hop cho viéc phan tach protcin
mang dién tich am. f)c hiéu dwoc dién di dia can phai co
kién thirc chung veé dién di va dung cu da dugc mo ta.

Co s@ clla dién di dia

D06 phan giai cao thu dwoc trong dién di dia phu thudc vao
viéc st dung hé dém khdng lién tuc vé pH va thanh phan.
Thuong phdi hop hai hodc ba gel khac nhau vé ty trong.
He théng dién hinh dwoc md ta trong Hinh 5.6.3.

trTr%g pH_
83

thap 6.7

ihap 6.7
89
83

Hinh 5.6.3 - Thuat liet, pH dém va thanh phan dém cho
dién di dia acrylamid

Gel phan tach c6 chicu cao vai crn v6i ty trong cao
(T ~ 10 % - 30 %) duwoc polymer hoa trong dém
tris-clorid trong bé cua thiét bi. Trong qua trinh polymer
hda dém dwgc phl 1én mdt 16p nwéc mong do dé phing
hién twong tao thanh mat khum trén bé mat cta gcl. Lép
nwéc phu 1én sau dé duoc loai di, 16p gcl mong ty trong
thap (T = 3 %), c6 bd day 3 mm dén 10 mrn duwoc goi la
khoang tréng hay gcl phan cach, dugc polymer hoa trong
dém tris-clorid trén mat cua gel phan tach. Lop nudc phi
phia trén lai tiép tuc duoc sir dung dé tao mat phang. Mau
dwogc tron voi mot luvgng nhd dung dich monomer dung dé
tao gcl phan céch, dé lén mat cla gcl phan cach va dwoc
polymcr héa. pH cua gcl phan tach thuwong 14 8,9, trong khi
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d6 pll ctia gel phan cach va gel chita mau la 6,7. Tét ca ba
loai gel nay dugc diéu ché dung clorid lam anion.

Dung dich dém chla trong budng chita dém phia trcn va
phia duéi c6 pH la 8,3 va duoc diéu che tir tris va glycin.
0 pH nay khoang 3 % phan t& glycin mang dién tich am.
Khi dat dién thé 1én hé thong, 16p ti€p gidp glycinat-clorid
sé di chuyén theo huéng di xubng va vé phia anod. Ldp
ti€p giap bat dau & vi tri 16p tiep xc cua budng chira dém
phia trén va dinh cua I6p gel chira mau. Tai day ion ciorid
do c6 kich thwdc nhd nén sé di chuyén nhanh hoai bat ky
protein nao hién dién trong mau. pH cua l6p gel mau va
i6p gel phan céch duwoc chon phai thdp hon gia tri pKa cao
ctia glycin khodng 3 dom vi. Do vay, khi bang qua cac l6p
gel nay, chi cé khoang 0,1 % phan t& glycin tich dién am.
Cho nén, glycin sé di chuyén chadm hon clorid. Khuynh
hudng dich chuyén nhanh hon cua clorid khéi glycinat lam
gidm nodng dd noi tiép gidp, lao ndn sy gidm thé nhiéu
hon & 16p tiép giap, dieu nay 1am cho glycinat bét kip ion
clorid. Trong diéu kién nay, 16p ti€p giap rat hep dugc duy
tri, va khi d6 n6 di chuyén qua 16p gel mau thir va 16p gel
phan céch, cac protein trong mau thir & 16p tiép gidp sap
x€p thanh 16p rat mong theo tht ty vé linh dd. Qua trinh
nay la ngudn gdc cua viéc cac dia dugc phan tach.

Céc protein duoc sap xép theo trinh tu khi tiép xdc voi
gel phan tach ty trong cao, chiing s& di chuyén cham lai
do qua trinh ray phan t&. pH cao hon trong gel phan tach
lam cho glycinat di chuyén nhanh hon, den mic do lam
cho Iép tiép xdc cla cac dém khong lién tuc sé vuot qua
céc protein va cudi cung sé tiép xUc voi day cla gel phan
tach. Trong chu trinh nay, cac dia protein tiép tuc phan tach
bang qué trinh dién di va qua trinh ray phan tlr trong gel
phan tach. Ket thlic qua trinh tach, pH cua gel phan tach sd
tang tir gia tri ban dau la 8,9 1én khoang pH 9,5.

Linh do6 twong doi

Bromophcnol xanh thwong duoc sit dung nhw 1a mot chuan
dé tinh toén linh @6 twone doi cua cac dai phan tach va dé
quan sat cac qua trinh tach. N6 c6 thé dugc thém vao trong
hd dyng mau hodc trén 1an voi mau, hodc don gian dugc
thém vao dung dich dém & budng chira dém phia tron.
Linh do twong d6i Mb dugc tinh todn nhu sau:

Trong dé:
a la khoang cach tir méc xuét phat dén ving mau va b 1a
khodng céch tlr moc xudt phat dén ving bromophenol xanh.

Quan sat cac vung phan tach

Do polyacrylamid trong sudt, nén cac dai protein cé thé
dugc quan sat bang do mat dd quang véi anh sang UV.
Céc ving c6 thé ¢6 dinh bang cach nhang vao cac dung
dich lam toa protein ninr acid phosphotungstic hodc acid
tricloracctic 10 %. Cac thudc thir hién mau dugc st dung
bao gdbm naphtbalen den (amido den) va Coomassie lam
sang R250. Nhi*ng vung dugc co dinh hay ¢ mau cé thé
dugc quan sat mot cach thuén lgi va dugc chyp anh véi
anh sang truyén qua tir ngudn phat tia X.
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Nhirng diéu an toan can chay

Thé st dung trong dién di c6 thé gay s6c chét nguoi. Nguy
co nay sé tang do st dung dung dich dém nwéc va diéu
kién moi trwdng lam viéc &m wot.

B0 phan cung cap ngudn cla thiét bi can duoc bao lai
trong cac long kim loai ¢ dav ndi dat hodc can dugc ché
tao bang céc vat liéu céach dién, cac long kim loai nay can
c6 chét tw cat ngudn khi mé nap thiét bi.

Vi st nguy hiém cla thé cao ap, nhan vién phong thi
nghiém can lam quen véi thiét bi truéc khi st dung ching.

57 PHUONG PHAP DIEN DI MAO QUAN

Dién di la hién twong di chuyén clia tiéu phan tich dién hoa
tan hay phan lan trong chét dion giai khi c6 dong dién di
qua. Cation di chuyén vé& phia cwc &m (cathod), anion di
chuyén vé phia cic dwong (anod). Cac phan tir khdng tich
dién khong bi huat vé phia hai dién cuc.

Trong phwong phap dién di mao quan (CE) viéc st dung
mao quan dé lam kénh di chuyén cho phép thuc hion qua
trinh tach dién di trén mot thiét bi cd thé so sanh vai thiét bi
clia sic ky 16ng hiéu nang cao. Tuy nhién, van con nhitng
khac biét rd rét vé cach van hanh, nhitng diém thuan loi
va khong thuan lgi so v6i sac ky 16ng hiéu nang cao. Qué
trinh van hanh clia CE dién hinh v6i mao quan ma mét
trong thanh mao quan khéng cé Iép bao va mao quan chia
dung dich “dém lam viéc”, thi nhdm silanol hién dién trén
thanh phia trong ctia mao quan thiy tinh sé gidi phong ion
hydrogen vao dung dich dém va bé mat thanh mao quan
Ltich dién &m ngay ca & pH rat thdp. Cation hay céac chat
hoa tan tich dién dwong mot phan trong moi tredng bi hit
tinh dién vao thanh mao quan tich dién am tao nén mét
I6p dién tich kép. Qua trinh dién di bat dau bang cach dt
thé trén chiéu dai c6t mao quan Id&m cho phan dung dich
cla lop dién tich kep di chuyén vé phia dau cathod clia
mao quan kéo theo khdi dung dich. Su chuyén dong clia
khoi dung dich dudi tac dung cla luc dién treong dwgc goi
la dong dién tham (electroosmotic flow - EOF). Murc do
ion hoa cua nhom silanol trén thanh mao quan phu thudc
chl yéu vao pH cua dung dich dém lam viéc va cac chat
diéu chinh duoc thém vao chét dién giai. &' pH thap, nhém
silanol n6i chung c6 dd ion héa thap va dong EOF nhd. &
pH cao hon, nhém siianol bi ion héa nhiéu hon va dong
EOF tang. Trong mét sd truong hop, cac dung moi hitu G
nhu methanol hay acetonitril dwgc cho thém vao dung dich
dém dé lam tang do tan cla cac chat hoa tan va cac chat
phu gia hay dé anh hudng dén mic do ion hoa clia mau.
N6i chung, viéc thém cac chat diéu chinh hitu Co s& lam
giam dong EOF. Detector duoc dat vé phia dau cathod cua
mao quan. Dong EOF thuwong I6n hon linh dd dién di. Do
vay, ngay ca anion ciing bi day vé phia cathod va detector.
Khi st dung dém phosphat pH 7,0 & mao quan khéng co
I6p bao, théng thwdng trinh tw xuét hién cac chéat tan trong
dién di do la cac cation, c4c chét trung tinh va cac anion.
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Mién nay, ¢6 5 loai chll yéu cua dién di mao quan:

bién di mao quan vung (capillary zone electrophoresis -
CZE) con goi la dién di dung dich tv do hay dién di mao
guan dong tv do.

s&c ky mixen dién dong, con goi la sac ky dién dong mixen
(micellar electrokinetic chromatography - MEKC).

Dién di mao quan gel (capillary gel electrophoresis - CGE).
Dién di mao quan hoi tu dang dién (capillary' isoelectric
focusing - CIEF)

Dién di mao quan dang toc (capillary isotachophoresis - CITP).
Trong dién di mao quan vung, qua trinh tach duoc kiém
soat bang si khac nhau vé linh d6 twong déi cda tirng thanh
phan trong mau thtr hodc dung dich thir. Linh do 1a ham s6
cla dién tich chat phan tich va kich thuéc trong diéu kién
nhat dinh cla phuong phap. Ching dugc t6i wu hda bang
cach kiém soat cac thanh phan ctia dém, pH va luc ion.
Trong sac ky mixen dién doéng, cac chat hoat dong bé
mat dwgc thém vao dung dich dém lam viéc & nong do
I6n hon néng dd mixen t¢i han. Cac chét phan tich co thé
phéan bé trong pha tinh gia do mixen tao thanh. Ky thuat
nay thuong dwoc (rng dung dé tach cac chat trung tinh va
céc ion,

Trong dién di mao quan gel, twvong tw nhu loc gel, st
dung cac mao quan chia gel de tach cac phan ti, dva trén
co sO sw khac nhau twong doi vé khéi lwgng phan t&r hay
kich thudc phan tir. N6 dugc dirng chl yéu dé tach céc
protein, peptid va cac oligomer. Cac gel c6 wu diém la lam
giam dong EOF va dong thoi lam giam mot cach dang ké
sw hap phu protein trén thanh phia trong ctia mao quan, do
do lam giam dang ké hiéu (ng bét d6i cla pic.

Trong dién di mao quan hdi tu dang dién, cac chat duoc
tach trén co so sy khac nhau tvong doi vé diém dang dién.
N6 duoc thie hién bang cach bién déi pH dém dé thu duoc
cac ving mau thr ¢ trang thai bén (pTl thdp & anod va pH
cao & cathod). Qua trinh bién d6i dugc xac 1ap bang cach
dat thé vao mao quan chtra hon hop thanh phan clia cac chét
mang bao gém cac chat luvdng cwe cé gia tri pl khac nhau.
Troné dién di mao quan dang téc st dung hai dém bao
guanh cac vung chét phan tich. Ca anion va cation cé thé
tach thanh nhi*ng vuing ro rét. Ngoai ra, ndng do chat phan
tich nhu nhau troné mdi ving. Nhu vay, chiéu dai cia mi
vling sé ty lé thuan véi lvgng chéat phan tich.

Hai ky thuat dién di mao quan thudng dugc st duna nhiéu
nhét la dién di mao quan vung va sic ky mixen dién dong.
Chuing duoc dé cap mot cach tom tat trong cac phan sau.

Nguyén ly cta dién di mao quan vung

bién di mao quan vung st dung nguyén ly cla dion di va
dién thdm d€ tach cac ti€u phan tich dién.

Linh d@ dién di cta ion (pE>, duoc biéu dién bang phu<mg trinh:

uBP = g/(6nr\r)

Trong d6 g la dién tich cua ion, g la d6 nhét dung dich va
r 1a ban kinh ctia ion hydrat hda. Tir mdi lién hé nay suy
ra, chat phan tich kich thuéc nhé, dién tich 16n ¢ linh do
Ién. (’hédt phan tich kich thwdc 16n, dién tich nhd cé linh
do thap.
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Toe d6 di chuycn (M.i0, tinh bang cm/s, duoc biéu thi bang
phuong trinh:

VEP ~ Mppty 'L)
Trong dé gBpla linh do dién di, V la dién thé dat va L la
chiéu dai (cm) tong cdng clia mao quan. i
Téc do clia EOF (v,:0), tinh bang cm/s, dugc biéu dién
bang phwong trinh:;

yLO=tIEO(vu.)

Trong dé pEOla linh d6 cua EOF (hé sd clia dong EOF) va
cac ky hiéu khéac dwgc dinh nghta nhw trén.

Thoi gian (t), tinh bang gidy, can thiét cho chat tan di
chuyén trén toan bd chiéu dai hiéu dung (/) clla mao quan
(tlr dau vao dén detector), / duwoc biéu thi bang hé thirc sau:

t=1/ IE([I| £i.+\IFO)i—i L /i P &p+Prco|

Trong d6 E la cwdng dd dién trwdng va cac ky hiéu khac
duoc dinh nghia nhw ¢ trén.
Hiéu luyc clia hé thdng dién di c6 the lien quan dén linh do,
dong EOF va duoc hiéu thi bang so dia ly thuyét (N), dwoc
tinh bang phuwong trinh:

N ~ (uBp +iieo) V1 (2D)
Trong dé D la hé s6 khuéch tan cla chat hoa tan va céc ky
hiéu khac dugc dinh nghta nhu trén.
D0 phan gidi (R) cua hai chat hoa tan dugc rira gidi ké tiép
nhau, c6 thé xac dinh bang phuong trinh:

R =018(mEF - MEP2i. , D{fiBp +Meo ;-

Trong do: 1IEA va pEr>la linh do cua hai chét hoa tan;
la linh d6 trung binh clia hai chat tan va cac ky hiéu
khac duoc dinh nghTa nhu tren.

Nguyén ly ctia sdc ky mixen dién dong

Trong MEKC, méi trvong chat dién gidi nén cé chira chat
hoat dong bé mat & nong d6 cao hon néng do mixen tGi
han (CMC). Trong mdi trwveng nwdc, cic chat hoat dong bé
mét tv ngwng két va hinh thanh mixen gdm nhém cé dau
than nuéc tao nén mot 16p 4o bén ngoai va nhém cé dudi
khéng than nudc tao nhan khong phan cwc ¢ bén trong
mixen dé cho céac chét tan co thé phan b6. N6i chung, céac
mixen c6 nhiing anion trén bé mat ngoai, dwodi tac dung
clia dién thé ap dat ching di chuyén theo hwdng nguoc lai
so véi dong EOF. Kiéu phan bd nay twong ty véi phan bod
trong chiét xuat véi dung moi hay trong sac ky long hiéu
nang cao pha dao. Su phan bd khac nhau ctia cac phan t&
trung tinh vao pha déng nwéc va pha "tinh gia” mixen la
co so duv nhat cho qué trinh tach. Dung dich dém va céc
mixen tao thanh ho thong hai pha, chét tan cd thd phan b6
gilra hai pha nay.

Hé thong mixen thich hop cho MEKC phai dap (*ng céc
ticu chuén sau: Chat hoat dong bé mét tan t6t trong dém va
dung dich mixen dong nhét va trong sudt d6i véi detector
UV. Chét hoat dong bé& mét pho bién nhat cho MEKC la
natri dodccvl Sulfat (chat hoat ddng bé mét anion). Nhitng
chét hoat déng khac bao gom cetyltrimethylamoni bromid
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(chét hoat dong bé mat cation) va cac mudi mat (chat hoat
dong bé mat chiral). B chon loc clia hé théng MEKC chl
yéu thy thubc vao ban chat cla chat hoat dong bé mat.
Dung mdi hitu co thuong thém vao trong dém MEKC dé
diéu chinh hé s6 dung lwong, troug tw nhu trong tach bang
séc ky 16ng pha dao. MEKC c6 thé st dung dé tach céc
dong phan déi quang. Dé tach cac dong phén, trong dung
dich dém dwoc thém vao cac chat phu gia chiral hodc chat
hoat dong bé mat chiral nhw mudi mat.

Kién thirc chung vé sic ky cot ¢6 dién sé ho trg cho sy hicu
biét nguyén Iy MEKC. Tuy vay, trong MEKC, cac mixen
khdng thuan tdy 1a pha tinh. Boi vay, Iy thuyét sac ky cot
can thiét phai duoc diéu chinh. Sy diéu chinh co ban doi
voi nguyén li cia MEKC la ban chat xac dinh cla ctra s6
tach ddi véi cac phan t trung tinh.

Thoi gian luu (tR doi véi cac chét trung tinh duoc biéu
dicn bang phuong trinh sau:

(R-0+ /D + (*0 1¥wc)]
Trong do, t0la thoi gian yéu cau doi véi chét khong luvu git
di qua chiéu dai hiéu dung cua cdt mao quan, tMC Ia thoi
gian can dé mixen di qua mao quan, k' la hé s6 dung lvong
va tR1udn ludn & gilra gia tri tova tMC
Heé s6 dung lvgng (k) d6i véi cac chét trung tinh dwoc tinh
theo phuong trinh:

Trong d6 céc ky hiéu dugc dinh nghia nhu trén.
Pé 4ap dung cho muc dich thuc tién, k' duoc tinh bang
phuong trinh:

k' =tRitk-\

Trong do tRIa thoi gian dwoc do tir thoi diém dat thé (hodc
diém bat dau tiém mau) dén thoi diém Gng voi dinh pic
t6i da, to duoc do tir dicm dit thé (hodc diém bat dau tiém
méu) dén diém bién phia truéc cla pic dung méi hay dén
tin hiéu cla chat khong luu gitr. k' trong MEKC c6 y nghia
nhét dinh va la dac trung cla mot chét tan nhét dinh trong
hé MEKC. Nhitng ban ludn khac cua k' duoc trinh bay
trong phan tinh phu hop hd thong trong muc cac thdng s
lam viéc.

D06 phan gidi (RQ dbi véi cac chat trung tinh duoc tinh
bang phuong trinh:

Rs=T'n ) 4] -1). a)][k-2/(1 + K2)][(1-(t0/tMO))/(1 + (i0 '<vIc)k : )]

Trong dé a l1a do chon luc, bang ty sO clia k 2d6i v6i K]
trong diéu kién cu thé cho viéc tach hai chét tan. Néu hai
chét tan rlra gidi gan nhau (a <1,1), cé thé dung mét trong
hai tri gia k\ Phwong trinh ching to rang, cling nhu véi
séc ky kinh dién, do phan giai trong MEKC c6 thé dwoc
cai thién qua viéc kiém soat hiéu luc cla hé théng, do
chon loc, sw luu gilr va ban chat hda hoc clia céc chét hoat
dong bé mat. Hang tl cudi cuing cla phwong trinh chinh
la khodng nia giai gi¢i han. Médc dau MEKC déac biét hiru
hiéu trong tach céc chét tnmg tinh, k¥ thuat nay cling c6
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thé duoc ap dung cho viéc tach cac chét tan tich dién. Qui
trinh sau day lién quan dén sw phoi hop co ché tach gilta
séc ky va dién di. Tuong tac gira chét tan tich dién va
niixen c6 thé duoc slr dung dé toi iru hoa sw tach. Cap ion
¢6 thé hinh thanh néu nhu dién tich trén chat hoat déng bé
mat va chét tan la trdi dau nhau. Trong truvdng hop nguoc
lai, chat hoat dong bé mat va chét tan ddy nhau. Su khac
biét nay co thé anh hwong cd y nghia dén su tach cla céc
phan tir tich dién.

Cac diéu chua y doi voi thiét b|

Hinh 5.7 - C4u hinh thiét bi CE dién hinh

Hé thdng CE dién hinh (Hinh 5.7) bao gbm mét mao quan
bang silica nung chdy cé dwong kinh trong tir 50 pm dén
100 pm va chiéu dai ri* 20 crn dén 100 crn. Cac dau mao
cung cdp dién mot chiéu c6 kha ndng tao dién &p cao twr
0 kV dén 30 kV. Thém vao d6 mot dctector, b6 phan tiém
mau ty dong va thiét bi ghi dit liéu 12 d0 mot hé thiét bi
CE. Hé thong cung cap dung dich dém tv dong va hé théng
kiém soat bang may vi tinh, ghi nhan dr liéu hay kiém soét
nhiét do cho cd mao quan va bd phan tiém mau tv dong co
thé thay ¢ cac thiét bi co mat trén thi treong.

Nhirng digu can quan tam dau tién déi vagi thiét bi la kiéu
mao quan, cdu hinh, cach tiém mau, ngudn cung cép dién
va kiéu detector.

Céc loai mao quan va ciu hinh thiét bi

Mao quan dung trong CZE thuong duoc lam bang silica
nung chay va khdng c6 16p bao mat trong mao quan. Mot
vai thiét bi ¢ cau hinh véi c6t mao quan de ty do, nghia
Ia mao quadn khdong dwa vao bén trong hop chira. Trong
hau hét cac thiét bi trén thi truong, mao quan dugc dat vao
trong mot hop chira. C4 hai cdu hinh déu c6 nhitng mi va
nhuoc diém riéng. Diéu quan trong la kha nang cla thiét bi
c6 thé trong thich dwoc cac loai mao quan khac nhau véi
chiéu dai va duong kinh mao quan khac nhau. Mao quan

PL-159



PHU LUC 5

v6i chét bao médt trong khac nhau hién nay cling c6 mat
trén thi truong. Boi vay, kha nang tuorng thich véi cac loai
c6t khac nhau rét quan trong. Cac Chat bao mét trong mao
quan co thé duoc st dung dé thay doi cwang d hay hudng
cua dong EOF hay lam giam su hap phu cla mau. Neu st
dung mao quan co6 chat bao mat trong, phai c6 ghi cac chi
tiét vo chét bao va nha cung cép trong phuong phap. Mao
quan tir nha cung cip khac cung cé thé duoc st dung ncu
ching thich hop.

K§ thuat dwa mau va tiém mau

Céach dwa mau vao trong mao quan bao gdm tiém kiéu di
chuyén dién (kiéu dién dong) va tiém ap sudt am va tiém
ap sudt duong (kiéu thay tinh).

D6 liém kiéu di chuyén dién, dung dich mau dwoc dua
vao mao quéan bang cach nhiing mao quan va dién cuc vao
trong lo mau va dat 1én d6 mot dién thé cao trong thoi gian
Tigdn. Mau di vao mao quan bang su phdi hop cia dién di
va dong EOF. B@¢i vay, cac chat phan tich co linh dd khac
nhau di vao trong mao quan & mic dé khac nhau. D6 dan
clia mau thir va chét chun ciing anh hwong den dong EOF
va thé tich tiém.

Tiém &p sudt am la dat 4p sudt &m ¢ dau mao quan cd
detector va hat dung dich mau vao dau ticm clia mao quan.
Tiém &p sudt dwong la tao ap suét 1én lo chira mau, day
mau vao trong mao quan. Ticm 4p sudt cé thé dua tat ca
cac thanh phan clia mau vao trong mao auan & cung mot
mic dd, néi chung la cho do tai 1ap tot nhat va la cach tiém
thuong dugc &p dung nhat. Thé tich mau phu thudc vao
chiéu dai va duwong kinh trong clia mao quan va dién thé
hay &p suét ap dat. Thé tich mau dac treng duoc tiém vao
trong mao quan khoang tir 1 nl dén 20 nl.

MOi mdt phrong phép tiém mau c¢o nhitng vu va nhuoc
diém riéng, thy thudc vao thanh phan clia mau, kicu tach
va &p dung phuong phap. Khdng cé kiéu tiém mau nao noi
trén c6 do tai 13p nhu bod tiém mau clia may séc ky 16ng hiéu
nang cao hién dang c6 mat trén thi truong. Tuy theo hoan
canh cu thé, can thiét phai str dung chat chuén noi cho cac
phwong phap cu thé khi can su ticm mau chinh xac.

Cung cdp ngudn dién

Hau hct céc thiét bi CH cé mdt tron thi truong c6 nguodn
dién mot chiéu, né c6 kha ning tao ngudn dién thay doi tir
hT hay tlrng ndc dam bao duy tri duoc dién thé mong muén
mot cach 6n dinh. Diéu nay sé dam bao cd dugc dwdng nén
lvomg doi phang.

Mot dac diém thiét yéu khac clia nguén dién la kha ning
sir dung ngudn nay dé dwa mau vao dau cathod hay anod
clia mao quan. B@i vi tren thic le khéng thé thay doi vi tri
detector h'r dau nay dén dau kia ctia thiét bi, ma chi co thé
an dinh dau tiém mau & phia cathod hay anod.

Céc kiéu detector

NG6i chung hé thong CE thuong ghép véi cac detector
UV-VIS va detector huynh quang cdm (tng laser. Detector
quét phd uv hay detector day diod c6 thé thdy & nhiéu
thiét bi CH hién c6 mdt trén thi truong.
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S ghép noi CE véi pho khoi cho phép thu dugc théng tin
V& cau tric két hop cac dir liéu dién di.

Phat hién bang detector huynh quang s& lam ting do nhay
phat hién d6i voi mau chira mét lwgng rat nho chat can
phéan tich cd kha nang hép thu uv. Viéc ghép mét nhém
huynh quang véi nhitng chat khong hap thu uv cé thé la
¢ ich. Cac chat khong hdp thu u v hodc khong phat quang
c6 thé duoc phat hién bang cach thém truc tiép vao dung
dich dém cac chat mang mau hay chét c6 huynh quang:
Céc chét khong hép thu dwgc phat hién nho sy mat tin
hiéu so véi chat nén hap thu hay huynh quang. Detector
do dd dan va do amper c6 thé duoc st dung, nhung noi
chung chiing khong thdng dung & cac thiét bi c6 mat trén
thi trudng.

Nhitng diém can cha y khi phan tich mau

Mot vai théng sO nhu kich thuéc mao quan, dién thé, luc
ion va pH duoc t6i vu hoa dé dat do phan giai va sy tach
phl hgp. Can tranh sy thay ddi nhiét do vi sé anh hwong
dén dd nhét cua dung dich dém va anh hwong ca den dong
EOF va linh do cuda chat tan.

Kich thuéc mao quan

Nhitng thay doi vé& dudng kinh va chiéu dai mao quan co
thé anh hudng dén do phan giai dién di. Chiéu dai mao
quan ting sé kéo dai thoi gian di chuyén, thong thrdng sé
tang do phan gidi va lam gidm dong dién. Buong kinh mao
quan tang thuong lam tang dong dién va tao ra gradient
nhiét do bén trong cot, dan dén lam giam do phan giai.
Nguoc lai, giam ducmg kinh trong cla mao quan sé lam
giam sinh nhiét va cho do phan giai tot hon. Tuy nhién, &
mao quan c6 duong kinh 16n hon SCcé thuéan lgi la tiém
dwoc lwvong mau nhiéu hon va ci thién duoc ty I8 tin hiéu
trén nhiéu.

Anh huéng dién thé

Khi dat mot dién the cao hon, xdy ra s tang sinh nhiét ctia
dung dich dém lam viéc bén trong mao quan vi c6 dong
dién di qua dung dich dém. Hiéu (rng nhiét nay con goi ia
nhiét Jun can phai dugc kiém soat vi trd khang, hang s6
dién mdi va dé nhét phu thudc vao nhiét do va lam thay
dbi t6c d6 dong EOF va linh do cua chét tan.

NGi chung, st tang dién thé s& lam tang hiéu luc tach va do
phan giai dén di€ém ma nhiét Jun khong phat tan dugc. D6
phan gidi toi da cd thé dat duoc, bang cach duy tri dién thé
o dudi mic xay ra su phat nhiét Jun va sw khuéch tan tré
thanh yéu t6 gidi han.

Anh hudéng clta lyc ion

Kiém soat lyc ion cho phép diéu chinh d6 phan giai, hiéu
luc tach va dd nhay. Tang luc ion noi chung sé cai thién do
phan giai, hiéu lyc tach va hinh dang pic. D6 nhay c6 thé
duoc cai thién do c6 sv tu hop tot hon. Tuy nhién, boi vi
dong dién sinh ra ty 16 thuén véi nong do dém, nhiét sinh
ra nhiéu hon khi luc ion clia dém tang, do dé can han ché
tang luc ion.
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Anh huéng ctapti

D06 phén gidi, dd nhay va hinh dang pic c6 thé thay doi
mot cach rd rét khi ¢ su thay d6i pH vi théng s6 nay anh
hwong dén murc ion héa cua chét tan va dong EOF. Dong
EOF cao ¢ pH cao va thdp ¢ pH thap d6i v&i cot mao quan
bang silica nung chay khéng c6 16p bao mat trong.

Cé4c thdng s6 van hanh

Céc budc co ban trong qua trinh van hanh hé thong CE la
thiét 1ap hé thong, quy trinh rira cot mao quan, chuan bi
mau, thir tinh pht hop hé théng, phan tich mau, x& ly dir
liéu va tit hé théng.

Thiét I1ap hé théng

Can quan tam dén kha mang tach, d phan giai, lwc ion clia
dung dich dém va anh huwong pH dé chon c6t cé kich thuéc
va l6p bao bé mat cho phu hgp. Biéu ché dung dich dém c6
thanh phan, luc ion va pH thich hup, loai khi néu can thiét
va loc qua loc thich hop.

Tat ca dung m6i, bao gdm ca nwéc can dime loai tinh khiét
ding cho sac ky long hay CE.

Quy trinh rira mao quan

Sir 0n dinh vé thoi gian di chuyén va dé phan giai ¢ thd thu
dwoc néu tudn theo quy trinh rira ¢6t mao quan nhét dinh.
Quy trinh rra va can bang mao quan phai phu hop v6i cac
chat phan tich, cac nén mau (matrix) va phwong phap phan
tich. Boi vay, nhiing qui trinh nay dugc xay ding nhu [a mot
phan clia phrong phap va dugc quy dinh trong tfmg chuyén
ludn riéng. Rira c6t ¢ thé ding dung dich acid phosphoric
0.0 A, nuéc va dung dich natri hydroxyd 0,7 M. Truéc khi
bat dau qua trinh phan tich mau, cot mao quan co thé duoc
rira v&i ndm lan thé tich cot bang dung dich dém lam viéc
dung cho qua trinh phan tich. Khi thay d6i thanh phan
dém, nén rlra cOt mao quan véi nam lan thé tich cot bang
dung dich dém lam viéc méi de lam sach dém culia lan phan
tich trege. Khi st dung cot mao quan méi bang silica nung
chdy khong cé 16p bao, thdng thudng yéu cau phai hoat
héa cac nhdm silanol trén bé mat mao quan. Qua trinh nay
bao gbm viéc trane lira k§ v&i dung dich natri hydroxyd.
Doi voi cac loai mao quan c6 16p bao bén trong, quy trinh
rira cOt can theo s huéng dan cla nha san xuét vi rita cot
khong dang cach co thé lam pha hdy 16p bao bén trong cot.
COot ¢6 thé dugc chi dinh chuyén dung cho nhiing loai dém
hay cho nhitng phwrong phap phan tich cu tho dé dé phong
nhiém chéo.

Tién hanh phan tich mau

Dé co dwoc do phan giai, dd nhay va sw tach tot vai pic co
hinh dang dep can phai lva chon c6t mao quan, chat dién
gidi va qui trinh tiém mau phu hop. Khi can thi s& dung
ndi chuan dé co duoc ¢id chinh xac khi tiém mau. Khi luva
chon ndi chuan can quan tdm den kha mang tach khéi chat
can phan tich. Sy hoan hao ctia hé thong co thé duoc cai
thién bang cach rira mao quan gitta cac lan tiém va cung
cap dém moi cho hai lo dém dung ap dat thé trong qua
trinh tach (lo - va 4 trong Hinh 5.7). C6 thé tiém lap lai tlr
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cung lo mau thir mien la tranh dwoc sy nhiém chéo. Néu
¢6 sw nhiém chéo xay ra, nén rira ddu mao quan noi tiém
mau bang cach nhiing nhanh né vao trong mét lo cé chira
dém trude khi nhing vao trong lo chira mau hay lo chia
chat dién giai.

Céc thong sd van hanh dwoc quy dinh cu thé trong tirng
chuyén luan nham lam gidm anh huwong cda dién thé, luc
ion va pH. Thiét bi duoc lap dit d& phan tich mau voi
c6t mao quan va diéu kién tiém mau phu hgp ndm trong
khoang tuyén tinh ddng hoc cla detector. Sy chinh xac
vé d6 di chuyén c6 thé dat duoc bang cach chon chat pha
lodng mau, chat dién giai va diéu kién x( ly cot mao quan
phu hop. Khi tién hanh phan tich chd y tranh hién tugng
dua lwgng mau qué tai vao cot vi diéu nay sc lam giam
hiéu lyc va do tai lap.

Tinh phu hop cla hé thong

Céc thong s6 dugc do dac c6 thé bao gom do lap clia bd
phan tiém mau, do chon loc va hiéu luc cla hé théng, va
si dbi x(*ng cla pic. B phan gidi gitta cac chat phan tich
va cac chat khac cd thé duoc xac dinh bang cach st dung
cac chét chudn hdn hop.

Céc thong s0 tiéu biéu dung dé xac dinh tinh phiu hop hé
thong bao gom do léch chuan twong déi (RSD), hé sé dung
lwvgng (K)> sb dia ly thuyét (N), do nhay (gi¢i han phat hién
va gi¢i han dinh luvong), s6 dia ly thuyét tinh trén 1 mét
(n), hé so doi xirng (T) va do phan gidi (R).

Hinh dang pic dwoc kiém tra chat chg, pic ly twdng phai
ddi xtng, khoéng c6 vai va khong kéo dudi. Neu nhitng
diéu kién nay khong dat, can phai tién hanh diéu chinh
trigc khi ti€én hanh phan tich. Viéc tich phan pic cling phai
duwgc kiém tra chat chd dé dam bao tin hiéu dap ime cua
pic dugc dinh lvgng chinh xac.

Tiém ldp lai dung dich chuén voi néng do biét trudc dé
xac dinh do tai lap cta hé thng CH. D liéu tiém ldp lai
tlr 5 1an hodc nhiéu hon duoc st dung dé tinh toan RSD.
Trlr khi ¢d qui dinh trong chuyén lun riéng, d6 léch chuén
twong doi cho sy tiém 1ap lai khdng dwoc qua 3,0 %. Gia
tri clia do chinh xac nhd nhét c6 thé dwgc qui dinh riéng
trong phwong phép CE, dédc biét khi xac dinh cac thanh
phan dang Vét. Viéc tinh todn cac thdng s6 dién di trong
MEKC, clng nhu cac phucmg phap khac clia CE c6 thé
can dén sy két hop cac mdi quan hé gitra sac ky va dién di.
Vi vay, hé s6 dung lvong (k') cho sw di chuyén clia chét
trung tinh trong MEKC cd thé tinh bang phuwong trinh:

N R—

IMC

Trong do tR ty, va tMCIan lugt la thoi gian di chuyén clia
chét can phan tich, cta dung dich (HOE) va clia mixen.
S6 dia ly thuyét (N), la thuéc do hiéu luc cla hé thdng va
duoc tinh bang phwong trinh:

N = 16(w\V 2hay N - 554(tRW1/2)2
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Trong d6 w !adod rong pic cla chat can phan tich do dugc
& duong nén, W2la dé rong pic cla chéat can phan tich
do dwyc ¢ phan nira chiéu cao cua pic va tRla thoi gian di
chuyén cua chat phan tich.

S6 dia ly thuyét tinh trén inct (n) la thuéc do hiéu luc cua
¢t mao quan duvgc xem nhu 1a ham s6 vé do rong pic ¢
dudng nén va co thé tinh toan bang cong thic:

n- 1600(tRW)2L

Trong doé L tinh bang cni la chiéu dai téng céng clia mao
quan, cac ky kiéu khac dugc dinh nghia nhu trén. Hé s6
ddi xrng pic (T) clia chat can phén tich la thudc do sv doi
X(rng cla pic, nd thé hién do léch cla pic so voi pic ddi
xtng ly twdng. Hé s6 nay duoc tinh bang phuong trinh:

T=w [/2f

Trong d6é w 006la chiéu rong pic do & 5 % chiéu cao cla pic
tinh tlr dwong nén, f la chiéu rong nlra bén trai ctia pic do
& 5 % chiéu cao pic tinh tir dwdng nén. Hé s6 1,0 chi rang
pic 1a doi xting. Neu cac hiéu (ing phan tan dién di xay ra,
thi chling c6 thé tao ra pic khdng d6i xitng. Diéu nay co thé
xay ra khi ding ndng d6 mau thi cao nhu trong phan tich
tap chat. Trwong hop pic bat d6i xing cling cd thd chép
nhan dwgc mién la dat dwoc d6 13p va ching khéng anh
hwong dén do chon loc vé tach.

Hé sd phan giai (R) do kha ning ctia hé théng CE tach cac
chét can phan tich di chuyén ké ti€p nhau. B9 phan gidi
dwgc xac dinh cho tit cd cac chat can phan tich, véi pH
cla dém duoc diéu chinh néu can thiét dé dap img cac yéu
cau Ve tinh phi hop hé thong. N6 c6 thé dugc tinh béng
phuong trinh:

R =T{l2-t,)I(WI +W1)

Trong (t6t2va tj 1an lwot la thoi gian di chuyén (do duoc ¢
cuc dai cla pic) cla pic di sau va pic trvéc. w2vaw, lan
lwot 1a chiéu réng cla hai pic do dugc ¢ duong nén.

Phan tich mau

Sau khi xac dinh tinh phU hgp hé thong, cé thé tiém
dung dich méu thir va mau chudn. Mau chuén c6 thé
tiém trwdc hay sau mau thi va tiém xen k& trong suot
quaé trinh phan tich.

X ly di lieu

Dién tich pic dwgc chuan hoa theo thoi gian thuong dugc
st dung trong dinh luong. Cac dit liéu duoc xéac dinh bang
cach chia dién tich pic da tich phan dugc cho thoi gian di
chuyén cla chét phan tich. Diéu nay lam giam sai so do
trong CE, khong giéng nhu trong sic ky 16ng, moi chét can
phan tich di chuyén qua detector v&i mét tdc do khac nhau.
Trir khi st chudn hda nay dugc thuc hién, nhitng chét di
chuyén cham hon sé c6 dién tich Ién bat thuong so vai
dién tich ctia nhitng thanh phan di chuyén nhanh.
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Tét hé théng

Sau khi phan tich, c6t mao quan dugc rra theo sy huéng
dan dugc quy dinh riéng trong tlrng chuyén luan hay theo
khuyén céo clia nha san xuét. Vi du: Cot mao quan co thé
duoc rira bang nudc cat dé loai cac thanh phan dém va sau
doé dwoc nap khong khi hodc khi nitrogen l4y tir lo rong.
Thong thuong, lo dich va lo ngudn (lo 4 va lg 2 trong Hinh
5.7) la cac lo dugc bo dung dich dém di va dugc trang ky
bang nuéc khir khoang.



Duwoc PIEN VIET NAM V

PHU LUC 6

6.1 XAC BINH CHI SO KHUC XA

Chi s0 khtc xa (n) ctia mdt chat so vai khong khi la ty 1é
oira sin cla géc t6i va sin clia géc khic xa cla chum tia
sang truyén tir khong kill vao chét do,

Chi sd khic xa thay do6i theo bwéc séng anh sang dugc
dung dé do va nhiét do. Chi so khlc xa co gia tri dé dinh
tinh va danh gia so bd mirc do tinh khiét ctia mau do.

Néu khéng cé chi dan gi khac, chi s6 khic xa dugc do &
20 °C+ 0,5 °C Vi tia sang c6 budc séng twong tng voi
vach D cla nairi (589,3 nm), ky hiéu nD.

May

Khic xa ké dung d6 xac dinh géc téi han cla moi
truong. Phan chd yéu cla khic xa ké la mét lang kinh
c6 chi sb khic xa biét trwdc dat tiép xdc véi moi trudng
duoc khao sat.

Hau hét khic xa ké duoc thiét ké dé sir dung neudn sang
tréng, khi s dung ngudn sang trdng, khic xa ké dwoc
trang bi hé thong bd chinh va dwoc hiéu chuén lai dé cho
két qua doc twong (rng véi vach D cla dén natri.

Thang do chi so khiic xa phai doc dugc cac gia tri véi it
nhét 3 s0 1é thap phan.

Nhiét ké chia do t6i 0,5 °c hoac nho hon.

Pé dat dugc do chinh xac, can thiét phai hiéu chuén lai
may V@i cac chat chuan do nha san xuét cung cép hay bang
cach xac dinh chi s6 khic xa clia nuéc, cat tai 25 OC fa
1,3325 va tai 20 °c la 1,3330.

6.2 XAC PINH CHI SO pH

pll 1a mét s6 biéu thi quy wéc ndong do ion hydrogen clia
dung dich nuéc. Trong thyc hanh, dinh nghta trén i mot
dinh nghta thyc nghiém. pH cla mdt dung dich lién quan
vGi pH ctia mot dung dich doi chiéu theo biéu thirc sau:

pH - pHs-

Trong do:

E ladién thé, tinh bang von, cla pin chita dung dich dugc
khdo sét;

Es Tiadién thé, tinh bang von, cua pin chita dung dich da
biét pH (dung dich d6i chiéu);

pHsia pH cua dung dich dai chiéu;

k lahé s6 co gid tri thay doi theo nhiét do ghi & Bang 6.2.1.

PHU LUC 6

Bang 6.2.7 - Gia tri clia k & cac nhiét do khac nhau

Nhiét do (°C) k (V)
15 or 0,0572
20 ' 0,0582
pi 0,0592
30 0,0601
35 0,0611

May

Tri s6 pll clia mot dung dich dwoc xéac dinh bang cach do
thé hiéu gilra dién cuc chi thi nhay cam voéi ion hydrogen
(thuong la dién cuwc thay tinh) va mot dién cuwc so sanh (vi
du dién cyc calomel bao hoa).

May do la m6t dién thé ké co tro khang dau vao gap it nhat
100 lan tré khang cua cac dién cuc st dung. N6 thuong duoc
phan do theo don vi pH va cé do nhay du dé phat hién duoc
nhitng thay d6i ¢t 0,05 don vi pli hodc it nhat 0,003 V. Cac
dién cuc thdy tinh phi hop va céac kiéu «ndy do pH ké ca
may do pH hién sd déu phai dap (ng ycu cau trén.

Van hanh may do pH va hé théng dién cuc theo s chi dan
cla hdng san xuét.

T4t ca cac phcp do déu cin phai tién hanh trong ciing mot
diéu kién nhiét do khoang tir 20 °C dén 25 @, trir nhiing
treong hop cd quy dinh khac trong chuyén luan riéng.
Hiéu chuan mav: Dung dung dich dém chuédn D ghi trong
Bang 6.2.2 la chudn thi nhat, do va chinh may dé doc
dwoc tri so pH cla chuin ghi & bang twong ng vai nhiét
do cua dung dich.

Dung mot dung dich dém chuén thi hai (chon mét trong cac
dung dich quy dinh ghi & Bang 6.2.2) dé chinh thang do.
Tri s6 pH do duoc cla dung dich dém chuan thiv ba, dung
dich ¢ tri so pH nam gilra tri s6 pH clia dém chuén thi
nhat va tht hai, phai khéng dwoc sai khac nhiéu hon 0,05
don vi pH so véi tri so pH tuong (ng ghi trong Bang 6.2.2.

Phuong phap do

Nhiing céc dién cuc vao trong dung dich can khao sét va
do tri s6 plT & cling nhiét d6 do clia c&c dung dich dém
chuén khi hiéu chuan mav.

Khi may dugc ding thwong xuyén, viéc kiém tra thang do
pll phdi dugc thuc hién dinh ky. Néu may khéng thuong
xuyén diing, viéc kiém tra cén tliyc hién trudc mdi phép do.
Tét ca cac dung dich va dich treo cla che phdm khao sat
va cac dung dich dém chuan phai dwoc pha che vai nwéc
khdng cd carbon dioxyd (77).

Khi do cac dung dich c6 pH trén 10,0 phai dam bao rang
dién cuc thay tinh dang dung la pha hop, chiu dwgc cac
diéu kién kiém va can ap dung hé so diéu chinh trong
phép do.

Sau cting do lai tri so pH cua dung dich dém chuén dung
dé hiéu cbuan may va dién cuc. Néu su khac nhau gitra lan
doc nav va tri s6 gdc clia dung dich dém chuén &v 1011 hon
0,05 thi cé&c phép do phai lam lai.
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Rang 6.2.2 - pH cua dung dich dém chuén & nhiét dé khac nhau

Nhiét do
roo_ A B c D
15° 1,67 - 3,80 4,00
20° " 168 - 3.79 4,00
25° 1,68 3,56 3.78 4,01
30° 1,68 355 3,77 4,02
35i;;:r 169 355 i 376 4,02

ApHIAt | +0,001 - )0014 -00022 T0,0012

Apll/At 1a dd léch pH trén 1°c.

Cac dung dich dém chuan

Dung dich dém A: Hoa tan 12,61 g kali tetraoxaiat (IT)
trong nwdc khang co carbon dioxyd (TT) vira du dé cé
1000 ml dung dich (0,05 M).

Dung dich dém B: Lac ky mot lugng thira kali hydro
(+)-tartrat (TT) véi nwdc khong cd carbon dioxyd (TT)
& 25 °c. Loc hoic d6 lang gan. Pha ngay tredc khi dung.
Dung dich dém C: Hoa tan 11,41 g kali dihvdrocitrat (TT)
trong nudc khong cd carbon dioxyd (TT) vira dd dé co
1000 ml dung dich (0,05 M). Pha ngay tru¢c khi dung.
Dung dich dém D: Hoa tan 10,13 g kali hydrophtalat (TT)
(da say kho treéc & 110 °c + 2 °c trong 1h) trong nuéc
khong c6 carbon dioxyd (TT) vira du dé c6 1000 ml dung
dich (0,05 M).

Dung dich dém E: Hoa tan 3,39 g kali dihydrophosphat
(TT) va 3,53 g dinutri hvdrophosphat khan (TT) (c& hai d&
dugc sdy kho trwéc ¢ 120 °c + 2 °c trong 2 h) trong nwéc
khéng co carbon dioxyd (Ti) vira di dé c6 1000 ml dung
dich (0,025 M cho mbi mudi).

Dung dich dém F: Hoa tan 1,18 g kali dihvdrophosphat (TTi
va 4,30 g dinatri hydrophosphat khan (TT) (ca hai da duoc
sdy kho triedc ¢ 120 °c + 2 °c trong 2 h) trong nwéc khong
co carbon dioxyd (TT) vira di dé c6 1000 ml dung dich
(0,0087 M va 0,0303 M cho mdi mudi theo thir tu ké trén).
Dung dich dém G: Hoa tan 3,80 g natri tetraborat (TT)
trong nwdéc khoéng cd carbon dioxyd (TT) vira du dé co
1000 ml dung dich (0,01 M). Béo quén tranh carbon dioxyd
cua khong khi.

Dung dich dém H\ Hoa tan 2,64 g natri corbonat khan
(TT) va 2,09 g natri hydrocarbonat (7T) trong nuéc khong
¢ carbon dioxyd (TT) vira du dé ¢ 1000 mi dung dich
(0,025 M cho mdi mudi).

Dung dich i: L&c ky mét lugng du caici hydroxyd(TT) trong
nwéc khong cé carbon dioxvd (TT) va dé yén & 25 °c, gan
lay phan dich trong. Bao quan tranh carbon dioxyd.

6.3 XAC PINH Do NHOT CUA CHAT LONG

Do nhét cla chat long la mot dac tinh cua chat Iéng lién
quan chat ché dén lwc ma sat noi tai can lai sy di dong
twong doi cla cac 16p phén ti trong long cbét long do.
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Dung dich dém

E F G H 1
6,90 7,45 9,28 10,12 1281
6,88 7,43 9,23 10,06 12,63
6,87 741 918 | 1001 . 1245
68 ; 740 914 ; 997 ; 1229
684 1 739 ! 910 ! 993 | 1213

-0,0028 -0,0028 -0,0082  -0,0096 0,034

D06 nhat dong luc hay do nhét tuyét dai, ky hiéu lavi, la luc
ti€p tuyén trcn mot don vi dién tich bé mat, duoc biét nhu
mot (rne sudt trugt T (bi€u thi bang pascal), can thiét dé di
chuyén mét 16p chét I6ng ] m2song song voi mat phang
triot & tée do (v) la 1 m/s so v6i I6p chat 1éng song song &
mot khoang céch (x) 1a 1 m.

Ty & dv/dx la gradient van toe cho toc dd trwgt D, biéu thi
la nghich dao cua giay (sl vaq = dD.

Bon vi cua do nhét dong luc la pascal giay (Pas) hoac
newton gidy trén met vuong (N'S/m2 va wéc sé hay dlng
Ia milipascal gidy (mPa-s). Ngoai ra ngudi ta con dung
don vi d6 nhét co ban la poise (P) va wéc sd hay ding la
centipoise (cP).

1 Pas- 1000 mPa-s = 1N-s/m2

1p=01Pas- 100 cP = 100 mPa-s

PO nhat dong luc cua nwdc cdt & 20 °c xdp xi bang
1 centipoise.

D6 nhot dong hoc (v) la ty sé gilta dd nhot dong luc va
khéi luvgnu ricng (p) cla chét 16ng (biéu thi bang ke/m3),
cd hai déu dwgc xac dinh & cung nhiét do t.

Don vi dd nhét dong hoc 1a m2s, wéc sé la mm2s. Ngoai
ra nguoi ta con dung don vi dd nhét ddng hoc la stocker
(St) va woc sb hay ding la centistocker (cSt).

1St = 10'4m2s

1cSt= 10‘an2s m1mma2s

D06 nhét dong hoc clia nude cat & 20 °c xap xi bang 1 cSt.
Khi tinh do nhat dong hoc clia mot chat 1édng theo stocker
hay centistocker, di tir d nhat ddng lwc tinh theo poise hay
centipoisc thi khdi lwgng riéng cda chat long d6 phai tinh
theo g/cm\

DO nh6t thay doi o rét khi nhiét do thay doi. Nhiét do
tang thi dd nhot gidm va nguoc lai. Vi vay, phai xac dinh
dd nhét cla chat 1éng ¢ nhiét do 6n dinh, dao dong khéng
qua =01 °c.

Phuong phap xac dinh do nhét clia chét long
Phuwong phap i; Phuong phap do thoi gian chay cla chat
I6ng qua ong mao quan

Nhiéu nhét ké mao quan véi nhitng kich thuéc khac nhau,
thich hop cho viéc xé&c dinh d6 nhét clia cac chat long khac
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nhau- M0i loai ¢c6 mot hang s6 dung cu (k) riéng. Trong
s6 nhitng nhét ké mao quan, nhot ké Ostwald thwdng hay
dwgc st dung nhét (Hinh 6.3.1).

V : Bau dong chat thr,
V : Bau chira chat tht;
1 : Mao quén;

a,b : Vach chuan.

Hinh 6.3.7 - Nhat ké Ostwald.

Céch xac dinh d nhét hang nhot ké Oswald
Dung pipet dai dé chuyén qua miéng 6ng B chét
long can xac dinh do nhét da dugc On dinh nhiét do o
20 °c + 0,1 °c (trr khi c6 chi dan khac) vao bau chita V,
sao cho khéng dinh hodc chi dinh rét it chat long dem thir
vao thanh éng B & phia trén bau V. D4t nhot ké thang ding
va chim hét bau V trong mdi truong diéu nhiét & nhiét do
20 °c £ 0,1 °c (trir khi c6 chi dan khac) trong 30 min. Sau
do6 dung qua bép cao su (phu kién ctia dung cu do do nhét)
théi tlr miéng 6ng B dé chat long dang 1&n qua ngin chuan
a thi ngirng bom, bé qua bép cao su khdi miéng éng B de
chat léng dem thir chay tw do vé bau V. Ghi thoi gian cén
thiét dé vong khum du6i clia chat long dem thir chuyén
dich tr ngdn a dén ngén b. Lam nhu vay 5 Ian, lay trung
binh cdng clia cac két qua do dugc lam thoi gian t can xac
dinh. Sai s0 cac két qua do khong vuot qua 0,5 %. Dé d&
mac sai s6 16n, can chon nhit ké thich hop sao cho thoi
gian t khéng dwgc dudi 200 s.
Tinh d nhot luc hoc | hodc dd nhét dong hoc VIan luot
theo cbng thirc sau:

M=kxpxt Q)

v=k xt (2
Trong do:
T 1a dd nhat dong lyc (tnPas hodc cp);
v la dd nhét ddng hoc (mnr/s hodc cSt);
k la hang s6 dung cu do;
p la khéi lvgng riéng clia chat long dem thr (g/cm3);
t lathoi eian chay (s).
Khi khong c6 gia tri k, c6 thé tw x&c dinh hang s6 k bang
cach dung mot chat long aa biét trude do nhét 1 hodc v va
tinh k theo cong thirc (1) hodc (2). Nhét ké da bi stra chira
thi khi str dung lai, phai dwoc chuén lai. Néu dung nhat ké
mao quan véi may do tw dong thi van hanh may theo quy
trinh huédng dan cliabadnc san xuédt may. Thoi gian can thiét
dc chét léng dem thir chuyén dich tlr ngén a dan ngan b sé
dugc tw dong ghi lai.
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Phuwongphap I1: Phuong phap do thoi gian roi clia trai cau
Phuong phéap nay thich hgp cho cac chét 16ng trong sudt va
c6 dd nhit cao (tir 8 poise dén 1000 poise).
Dung cu: (Hinh 6-3.2) G6m 106ng thtr a, dai 30 cm, dudng
kinh trong 1a 2 cm % 0,05 cm. Trén thanh &ng c6 khic 5
ngén vong quanh, mdi ngdn cach nhau 5 cm. Ong thir a
duoc dat trong binh diéu nhiét b co chira nuéc, phia trén
c6 nép day. Trén ndp co cac 16 dé dat nhiét ké chia do dén
0,1 °c, que khudy c va phéu g. Trai cau la nhitng vién bi
bang thép c6 duong kinh 0,15 cm. Vién bi s& dugc thd
vao ong thr a qua moét dng nhd d c6 duong kinh trong la
0,3 cm. Ong d c6 mét 16 ngang cao hon muc chat thir trong
ong a, dau dwéi ctia 6ng d & ngang ngén trén cuing ctia 6ng
a va thdp hon mat chat thir 3 cm.
Khi khong c6 dung cu nhu trén c6 thé ding cic nhat ké
khac c6 tinh nang twong tw, ddm bao cung cap gia tri do
nhét véi do chinh xac va do dang nhw nhitng nhot ké da
mo ta ¢ trén (vi du: Nhét ké Hoppler).
Phuong phap do: D6 chédt 16nu can xac dinh do nhdt vao
ong th* a sao cho muc chét léng cao hon dau dugi cla
ong d 3 cm. Dt cac vién bi vao mot dng thir nghiém nhd
I6ng qua 16 dit phéu g. Gilr chét 16ng can thir va cac vién
bi trong m6i trwdng diéu nhiét ¢ nhiét do & 20 °c + 0,1°c
trong 30 min (trir khi c6 chi dan khac). Sau do tha ting
vicn bi vao trong chét ldng dem th* qua 6ng d. Ghi thoi
gian roi cta 5 vién bi tr ngan th hai dén ngan th¢ ndm
(15 cm). Lay trung binh cdng cla 5 lan do nay lam thoi
gian t can xac dinh.
Tinh d nhat dong luc T clia chét 16ng dem thir theo cong thikc:
Ti=k x t(pK-p)

Trong d6:

1] 1a dd nhét dong lwc (mPa-s hodc cP);

k la hang sb cla vién bi;

pKla khéi lwvgng riéng cla vién bi (g/cm?3);

p ia khoi lwong riéng cla chat l1éng dem thir (g/cm));
T lathoi gian roi clia vién bi (s).

Hinh 6.3.2 - Dung cu do d® nhdt bang céach do thoi
gian roi clia trai cau
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Phiroitg phap 111
Thiét bi thuong dung la Toai nhét ké quay, dwa trén viéc do
lwc trugt trong mai trucme l6ng dugc ddt gitra hai 6ng hinh
tru dong truc, mét 6ng dwgc quay nhd méto, con éng kia
quay dugc do sv quay clia 6ng thi nhat tac dong vao. Dudi
nhitng diéu kién nhu vdy, do nhat (hay do nhét biéu kién)
trd thanh phép do (M) do léch clia goc doi vai 6ng hinh tru
thtt 2, twong (ng v6i momen luc, biéu thi bang N-in. DG
vGi 16p chat 1ong rat mdng, dé nhét déng luc T, biéu thi
béng Pa-s duoc tinh theo cong thirc:

1 MmYi
Trong do:
h 14 dd cao tinh bang m ctia 8ng hinh tiv th 2 dwoc nhing
trong chat long;
RAva Rb la duong kinh tinh bang m cua hai 6ng hinh tru
(Ranho hon Ru);
@rla van t6c goéc tinh bang rad/s.
Hang s0 k clia may dugc tinh & cac toc do quay khac nhau
bang cach si¥ dung cac chét 16ng c6 do nhot chuén.
Céc may ludn duoc cung cap mdt bang co cac hang sb lién
quan dén dién tich b& mét cla cac 6ng tru dwoc ding va
toc do quay cua ching. B9 nhét dugc tinh theo cong thirc:

T = k(M/ClY)

Céch do\ Bo dd nhot theo su chi dan cach van hanh nhét
ké quay. Nhiét do do dugc chi dan trong chuyén luan. Neu
khong thé dat dwoc téc do truwt chinh xac nhu chi dan thi
dat toc do trvot cao hon mot chit va thap hon mét chat sau
dé dung phwong phap ndi suy de tinh d6 nhét.

6.4 XAC DINH GOC QUAY cu ¢ VA GOC QUAY
cwc RIENG

G6c quay cuc clia mot chét 1a géc cuia mat phdng phan cuc
bi quay di khi anh sang phan cwc di qua chat dé néu la chat
I6ng, hodc qua dung dich chat d6 néu la chat réan.

Chéat 1am quay méat phang phan cuc theo ciing chidu kim
dong ho dwoc gui la chat hiru tuyén, ky hiéu la (T). Chéat
lam quay mat phang phéan cwc nguoc chiéu kim dong ho
dwgc goi la chat ta tuyén, ky hiéu la (-).

Neu khéng c6 huwdng dan riéng, goc quay cuc a dugc Xac
dinh & nhiét d6 20 °c va v6i chum tia don sac co budc
song tng voi vach D (589,3 nm) clia den natri qua I6p chat
I6ng hay dung dich c6 bé day 1dm.

Go6c quay cuc riéngial* ctia mot chét 16ng la géc quay cuc
do duwoc khi chum anh sang D truyén qua I6p chat léng dé
c6 bé day la 1dm & 20 °c chia cho ty trong lvong doi cla
chét & cung nhiét do.

G6c quay cuc riéng [al®cltia mot chét ran la géc quay cuc
do dugc khi chum anh sang D truyén qua l6p dung dich c6
bé day la 1dm va c6 nong do6 1a 1g/ml, & 20 °c. Géc quav
cuc riéng cla chat ran ludn dugc biéu thi cing véi dung
mdi va néng doé dung dich do.
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Phan cuc ké

Céc phan cuc ké thwéng dung ngudn sang la don hoi natri
hay hoi thiy ngan, Trong mot s6 trvong hop can thiét phai
str dung phan cuc ké quang dién cho phép do & cac budc
song riéng biét. Phan cuc ké phai cho phép doc chinh xac
t6i gan 0,01 °. Thang do phai thuong xuyén duoc kiém dinh
bang céac ban thach anh chuén. D0 tuyén tinh cua thang do
phai dwoc kiém tra bang cac dung dich sucrose.

Céach tién hanh

Xéc dinh géc quay cue clia chat thir & nhiét d6 19,5 °c dén
20,5 °c, néu khéng co chi dan gi khéac trong chuyén luan
riéng dung tia D cla anh sang den natri phan cuc. C6 thé
do & nhiét dd khac néu chuyén luan riéng chi ra cach hiéu
chinh nhiét do cho géc quay cwc do dugc. Tién hanh do it
nhat 5 lan va lay gid tri trung binh. Xac dinh diém "0" cta
phan cuc ké voi dng do rong khi do chét 16ng va véi 6ng
do chita day dung mai khi do dung dich chét rén,

Tinh gdc quay cuc riéng theo cac biéu thic sau:

Cho chét Iéng:
1Xd

Cho chat ran:

Wd = —rin 1000

I' X

Trong do:

a la géc quay cwe do duoc;

1 la chiéu dai éng do cua phan cuc ké, tinh bang dm;

d laty trong twong doi clia chét long;

¢ lanoéng do cla chat thir (ran) trong dung dich (g/1).
Cén clv vao gdc quay cuc do dugc, co thé tinh nbng do ¢/l
clia chét thir trong dung dich theo biéu thic:

r (sy0 = / x [a]itr x 1000

hodc ndng do % (kI/kl) cta chét thir trong dung dich theo
biéu thic:

er/°kl/k)= T~ & TTxm
Trong do:
P20 la khéi lwong riéng (g/cm3 clia dung dich & 20 °c.

65 XAC PINH KHOI LUONG RIENG VATY TRONG

Khoi lvong riéng
Khoi lwgng riéng clia mot chdt & nhiét do t (pt) 1a khoi
lvgng mdt don vi thé tich clia chat dd, xac dinh & nhiét do t:

Trong do:

M la khéi lwgng cua chét, xac dinh ¢ nhiét do t;

V lathé tich chét, xac dinh & nhiét do t, dwoc tinh tir khoi
lvgne nwdc can trong khong khi ¢ nhiét do t.
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Khéi lvgng cua 1 10 nwéc, co tinh dén anh hwdng cla st
day cta khong khi, & nhiét do xac dinh dugc dua ra trong
bang sau.

Nhiét do (°C) Khéi ivwng ciia mot lit nudc (g)

20 997,18
5 ™ 996,02
" 30 ! 994,62

Trone hé dom vi qudc t€ SI, dun vi cla khdi lugng riéng
1a kg/nT. Trong nganii duoc thuong xéac dinh khoi lugng
riéng ¢ nhiét d 20 °c (p2) c6 tinh dén &nh hwdng cla stic
day cua khong khi (ttc la quy vé gia tri xac dinh trong
chan khong) va dung dom vi kg/1 hoac g/ml.

Ty trong twong déi

Ty trong twong ddi di,i clia mot chat 1a ty s6 gitta khoi
lvong clia mot thé tich cho trwdc cia chat do, va khai
lvgng clia cung thé tich nwoc cét, tat ca déu can & 20 °c.

Ty trong biéu kién

Bai luvgng “ty trong biéu kién” dwgc dling trong cac chuyén
luan cthanol, ethanol 96 % va lodng hon..., la khéi lugng
can trong khong khi clia mot don vi thé tich chat long. Ty
trong biéu kién dugc biéu thi bang dom vi kg/m3va dugc
tinh toan theo biéu thirc sau day:

Ty trong biéu kién = 997,2 Xl

Trong do:

ditr 1a ty trong tong doi ca chat thi.

997,2 la khéi lwong can trong khéng khi clia 1 m3nuéc,
tinh bang kg.

Xac dinh ty' trong tirong déi dit cia mot chat léng
Xé&c dinh ty trong cla mdt chat long theo phuong phéap
dwoc chi rd trong chuyén luan. Neu chuyén luan khéng chi
rd dung phuong phap nao dé xac dinh ty trong mot chat
I6ng, c6 thé dung mat trong cac phwong phéap sau day:

Phuong phap dung picnomet: Can chinh xac picnomet
rong, kho va sach. B8 vao picnomet mau thir da dieu chinh
nhiét do thap hon 20 °c, cha y khong dé co bot khi. Gilr
picnomet & nhiét do 20 °c trong khoang 30 min. Dung mét
bang gidy loc dé tham hét chat long thlra trén vach mic,
lam khd mdt ngoai cua picnomet, can roi tinh khéi lugng
chét 1ong chira trong picnomct. Tiép d6 d6 mau thir di, rira
sach picnomet, l1am khdé bang cach trang cthanoi rdi trang
accton, théi khong khi nén hodc khong khi ndng dudi hét
hoi accton, sau dé xac dinh khdi lugnw nwéc cat chira trong
picnomet & nhiét dd 20 °c nhu lam voi mau thir. Ty s6 gitta
khéi lugng mau thir va khoi lvong nwéce cat thu duoc la ty
trong djn can xac dinh.

Phuong phap nay cho két qua véi 4 chir s6 1é thap phan.

Phuwoiig phap dung can thly tinh Mohr-Westphai: Déat
can trén mét phiang nam ngang. Mac phao vao don can,
dat phao chim trong nuéc céat & nhiét dd 20 °c va chinh
thang hang bang cac con ma dat ¢ cac vi tri thich hop,
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thu dugc gié tri M_ Lay phao ra, thdm kho roi dét lai phao
chim trong chét léng can xac dinh ty trong, & cung nhiét do
20 °c, chl y sao cho phan day treo chim trong chét léng
mot doan bang doan da chim trong nwéc cat. Chinh lai
thing bang bang cac con ma dit & vi tri thich hop, thu duoc
gia tri M,. Ty s6 Mt/M laty trong diocan xac dinh.
Phuong phap nay cho két qua véi 3 chir s6 1€ thap phan.

Phuong phap dung ty trong ké: Lau sach ty trong ké
bang ethanol hodc ether. Duing dtia thly tinh tron déu chat
I6ng can xac dinh ty trong. Dat nhe nhang ty trong kc vao
chat 1dng do sao cho ty trong ké khéng cham vao thanh va
day clia dung cu diwng chét thir. Chinh nhiét do t¢i 20 °c va
khi ty trong k& 6n dinh, doc két qua theo vong khum dudi
clia mitc chat long. BOI v6i chat 16ng khong trong sudt,
doc theo vong khum trén,

Phuong phap nay cho két qua véi 2 hodc 3 chir s6 1é thap phan.

Xac dinh ty trong dio cia m&, sap, nhwa, nhya thom
Dung picnomet: Dau tién can chinh xac picnomet réng
(Mj) roi can picnomet do day nuéc cat & 20 °c (MA Sau
d6 dé nudc di, 1am kho picnomet, dung 6ng hat hodc phéu
cubng nhd, cho vao trong picnomct mau thir da dugc dun
chay khodng 1/3 dén 1/2 thé tich cla picnomet. Pe 1 h
trong nwéc nong, khéng day nat. Lam ngudi dén 20 °c,
day nat. Lau khd mat ngoai picnomet roi lai can (M2). Cubi
cuing thém nuwéc cat dén vach, lau khd mat ngoai picnomet
roi lai can (M3. Chi y khong dugc dé bot khi con lai gira
I6p nudc va mau thi.

Tinh két qua theo cong thtc:

ji M2- M,
v, Lmyy = (vi - my

6.6 XAC PINH NHIET Do DONG BDAC

Nhiét d6 dong dac la nhiét do cao nhét gilr nguyén khong
ddi trong qua trinh chuyén tir trang thai long sang trang
thai ran.

Dung cu (Hinh 6.6)

Mot ong nghiém (a) 150 mm X25 mm ddt vao ben trong
mot dng nghiém I6n (b) khoang 160 mm X40 mm. Hai
ong nghiém khéng cham vao nhau va cach nhau mot 16p
khong khi. 6ng nghiém bén trong dwoc day bing mot
nGt c6 mang mot que khudy va mot nhiét ké (dai khoang
175 mm, chia db tdi 0.2 °C), dugc c6 dinh sao cho bau
nhiét ké cach day 6ng khodng 15 mm. Que khudy duoc
lam bang mét ddia thay tinh hodc hing thép, dau dudi udn
thanh mot vong tron c6 dwong kinh khoang 18 mm, vudng
géc v6i que khudy.

Ong nghiém (a) va 6ng boc né (b) dwoc gitt & gitta mot
c6c hinh vai (c) c6 dung tich 1L, chi*ta mot chéat 1dng lam
lanh thich hgp. Méc chat iéng l1am lanh cach midng ong
khoang 20 mm. Mot nhiét ké bd tro dwoc gilr trong chat
I6ng lam lanh.
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Nhiét ké

150

Hinh 6.6- Dung cu x&c dinh nhiét d6 déng dac
(kich thudc tinh bang mm)

Céach tién hanh

Lay mét luvgng ché pham (da dwoc iam nong chay néu can
thiét), cho vao 6ng nghiém (a) clia dung cu sao cho bau
thdly ngan cla nhiét ké ngéap trong 16p ché pham va xac
dinh so bd khoadng nhiét dd déng dic bang cach lam lanh
nhanh. Dat 6ng nghiém (a) da chia che phdm vao trong
mot bé cach thly co6 nhiét do trén nhiét d6 dong dic dw
kién khoadng 5 °c cho dén khi cac tinh thd ché pham chay
hoan toan. Lam day coc (c) bang nwéc hodc dung dich bao
hoa natri clorid & nhiét do thdp hon nhiét d6 dong dac du
kién khoang 5 °c. Long 0ng nghiém (a) vao &ng nghiém
(b) va dét vao coc (c). Khudy lién tuc, nhe nhang va ct
30 s lai doc nhiét dé trcn nhiét k& mot lan. Lic dau nhiét
do ha thap dan, roi gilr nguyén mot thoi gian hodc tdng mot
chut, rdi gilr nguyén khong doi trong suét thoi gian dong.
D0 tranh hién teong cham déng, khi gan dén diém déng,
c6 thé cho vao ng nghiém mat tinh thé nho ché pham da
c6 san, hodc co nhe thanh trong ctia 8ng nghiém.

6.7 XAC BDINH NHIET O NONG CHAY, KHOANG
NONG CHAY VA BTEM NHO GIOT

Khoang néng chay (goi tat la khodng chav) clia mot chét 1a
khoang nhiét d6 da hiéu chinh, k& tlr khi chat ran bat dau
néng chay va xuét hién nhirng giot chat 16ng dau tién, den
khi chét ran chuyén hoan toan sang trang thai long.

Nhiét d6 néng chay (goi tat la diém chay) clia mot chat la
nhiét do da hiéu chinh, tai do hat chdt ran cudi cing cla
chét thir nghiém chuyén thanh trang théi 16ng, bat dau bién
mau, hoa than hodc sui bot.
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Khi phéi x&c dinh khoang chay, néu nhiét do bat dau hodc
nhiét do két thuc nong chay khéng xac dinh ro rang, ta cé
the chi xéac dinh nhiét do két thic, hodc nhiét do bat dau
nong chay. Nhiét do nay phai ndm trong gi¢i han quy dinh
trong chuyén luan riéng clia ché pham.

D& xac dinh khoang chay va diém chay, tly theo tinh chét
Iy hoc clia tlrng chét, 4p dung mét trong cac phwong phéap
I, 2 hay 3, con dé xac dinh diém nhd giot thi st dung
phuong phap 4.

Phwong phap 1
(Ap dung cho cac chat ran dé nghién nho).

Dung cu

M@t binh thly tinh chiu nhiét, trong binh chira mot chat
long thich hop, thwong dung la dau parafin, hodc do xac
dinh & nhiét d6 cao ding dau Silicon, lrgng chat long du
dé nhing chim dugc nhiét ké va mau thir sao cho bau thay
ngan cach day binh 2 cm.

M6t dung cu khudy c6 kha ndng duy tri si dong nhat vé
nhiét do trong chat léng.

M6t nhiét ko da dwoc hiéu chudn va chia dd dén 0,5 °c, c6
khoang nhiét do do tir thap nhat dén cao nhat khong duoc
qua 100 °c.

ong mao quan, han kin mot dau, dai 6 cm dén 8 em,
duong kinh trong 1,0 mmi. 0,1 mm, thanh 6ng day khoang
0,10 mm dén 0,15 mm.

Ngudn nhiét, c6 thé diéu chinh duoc.

Dung cu cé thé dugc hiéu chuan véi cac chat chuan co
diém chay duoc ching nhan clia TS chic Y té thé gidi hay
nhi*tng chat thich hop khéc.

Cach xac dinh

Nghién thanh bbt min chat thir da lam kho 24 h ¢ ap suét

15 kPa dén 2,5 kPa trong binh v&i chat hit &m thich hop,
hodc sdy kho 2 h & 100 °C dén 105 °c, trir trvong hop co

chi dan trong chuyén luén riéng,

Cho bét vao ng mao quan, 1en bdt bang cach gd nhe éng

mao quan xuéng méit phang cttng dé c6 mot 16p ché phdm

cao 4 mm dén 6 mm.

Dun ndng binh dung chat long dén khi nhiét do thap hon

diém chay du kién clia chét thir khoang 10 °C, diéu chinh

nhiét dé sao cho nhiét dd tang 1 °Cc trong | min (trir treong

hop ¢ chi dan trong chuy@n lun riéng), hodc cho nhiét do

tang 3 °c trong ! min khi thr cac chat khong bén vi nhiét.

Khi nhiét d6 dat thap hon diém chay dv kién khodng 5 °c,

1y nhiét k& ra, nhanh chéng budc 6ng mao quan c6 ché

phdm vao nhiét ké, sao cho I&p ché phdm ngang vai phan

gitra bau thly ngén cua nhiét ke. Dét lai nhiét ké vao binh.

Nhiét d0 ma tai d6 nhin thay co6t chét th(r xep xudng, so
sanh véi mét diém nao dé trén thanh 6ng, dugc xéac dinh la
diém bét dau nong chay va nhiét dd ma tai do chat thir tro
thanh chét Iéng hoan toan, dwgc xac dinh la diém cudi cla
st chay hay diém chay.

Iliéu chinh nhiét do quan sét dwgc néu nhiét ké do c6 sai sd
vGi nhiét ke chuan va si khac biét néu cé gilra nhiét d ctia
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doan cot thiy ngan & ngodi chat 1éng trong diéu kién thi
nghiém va cua doan cdt thlly ngan ngoai chét 16ng trong
dtew kién hiéu chudn. Nhiét do cta doan c6t thiy ngan
O ngoai chat long dwoc xac dinh bang cach dat bau thay
ngan cla nhiét ké phu & diém gitra clia phan cot thiy ngan
16 ra ngoai chat long cta nhiét ké chinh.

Tinh nhiét d6 da hiéu chinh theo céng thic sau:

T hiéu chinh - T + 0,00016N (Ts - 1)

Trong do:

T la nhiét dd doc trén nhiét ké chinh;

Ts la nhiét do trung binh cuia doan cot thly ngan & ngoai
chét 16ng ctia nhiét ké chinh trong diéu kién chuén hoé;

t lanhiét d6 cla doan c6t thdly ngan & ngoai chat léng doc
trén nhiét ke phu tai diém chay;

N la s6 khoang chia do (°c) ctia doan c6t thily ngan cla
nhiét ke chinh & mioai chat I6ne.

Phuong phéap 2

(Ap dung cho céc chdt khéng nghién thanh bot dwoc nhu
mé, sap, acid béo, paratin ran, lanolin va chét tuong tu,
khong tan trong nuéc).

Dang cu

Dung dung cu nhu phuong phap 1, riéng 6ng mao quan hé
hai dau, dai 80 mm dén 100 mm, dudng kinh trong 0,8 min
dén 1,2 mm, thanh day 0,1 mm dén 0,3 mm.

Céch xac dinh

Céan than lam chay chét thir & nhiét do thap toi thiéu, cam
dng mao quan vao chét thir sao cho ldy dwgc mot cot chat
thlr cao 10 mm khéng c6 bot. Dung khan sach lau sach
phia ngoai mao quan, dé ngudi & 10 °c hav thdp hon trong
24 I, hoac dé tiép xdc véi nudc da it nhat 2 h.

D0 nuéc cat vao coc thay tinh, dén chiéu cao 6 cm. Treo
nhiét ké vao gia va nhiing vao chinh gitra c6c nwéc. Bun
néng coc nwdc dén nhiét do thap hon diém chay duv kién
10 cc, ldy nhiét k& ra, nhanh chdéng buéc mao quan vao
nhiét ké bang phuong tién thich hop sao cho c6t chat thir
ngang v6i phan gilra bau thly ngan cuta nhiét ké, diéu
chinh nhiét ké dé dau dugi cla 6ng mao quan cach dav
coc 1 cm. Biéu chinh téc dd gia nhiét khong quad 1 °c
trong mot phat. Trong lic d6 ludn khudy nuéc nhe nhang
va quan sat cdt chat thir, khi cot chat thir bat dau dang 1én
trong 6ng mao quan thi doc nhiét do. Két qua doc gitia 2
lan do lién tiép khong duoc chénh Iéch nhau qua 0,5 °c.
Lay két qua trung binh. Nhiét dd nay dwgc coi la diém
chay va phai nam trong khoang néng chay quy dinh cla
chuyén luan.

Phrong phap 3

(Ap dung cho chét ran dé nghién nho, giéng nhu phuong
phép 1).

Dung cu

Mot khoi kim loai (nhw dong) khong bi an mon bl chat
thir nghiém, khi nang truyén nhiét tot, b& mat trén dwoc

PHU LUC 6

danh bdng cén than. Khéi kim loai nay dugc dun ndng
toan khéi va dong déu bane mét dung cu nhr dén ga nhd
diéu chinh dwoc hay dung cu dun liéng bang dién co thé
diéu chinh chinh xac. Khéi kim loai c6 mét khoang hinh
ang nam song song, bén dudi va cach bé mat danh béng
khoang 3 mm, cd kich thuéc thich bop dé chira dwoc mot
nhiét k& thlly ngan, dat & vi tri giong vi tri khi hiéu chuan.
Dung cu dugc hiéu chuin bang mot chét ehudn thich hop
da ghi trong phwong phap 1

Cach xac dinh

DBun néng khdi kim loai véi mot toc do thich hop téi nhiét
do duwadi diém nong chdy du kién khoang 10 °c thi diéu
chinh nhiét d6 tang 1 °c/min, tai nhitng khoang thoi gian
déu nhau, thd mot vai hat chat thir da duwgc lam kho bang
phuong phap thich hop hay theo su chi dan trong chuyén
luan va nghién thanh bot min 1én bé mat khoi kim loai gan
vi tri clia bau thly ngan cta nhiét ké, lau sach bé mat sau
moi lan thlr nghiém. Ghi lai nhiét d6 ma tai d6 chat thi tan
chay lan dau tién ngay khi né cham téi bé mat kim loai (i)
va nglrng dun ngay. Trong khi d6 ngudi dan, lai tha mot
vai hat chat thr trong khoang thoi gian déu dan, lau sach
b& mat sau mdi 1an tht. Ghi lai nhiét d6 ma tai d6 chat thir
nglrng tan chay ngay khi tiép xdc véi bé mat tdm kim loai
(t2. Diém chay ric thoi dugc tinh theo cong thikc:

(t +1t)/2

Phuong phap 4

Xac dinh diém nho giot (Ap dung cho vaselin va nhing
chét tuong tw).

Diém nhd giot la nhiét d6 ma tai do giot dau tién cua chat
thir ndng chay roi xubng tlr mot cai chén nho trong diéu
kién xac dinh dwéi day:

Dung cu (Hinh 6.7)

Mot 6ng kim loai (A) bao boc nhiét ké thiy ngan va duoc
vdn vao mot ong kim loai th* hai (B). m6t chén nhd bang
kim loai (F) duoc gan co dinh vao phan dugi cla ong (B)
bang hai cai dai xict chat (E), vi tri chinh xac cla chén
duoc xac dinh bang hai gia do (D) dai 2 mm va ciing dung
dé gitr cho nhiét ké & chinh gira. Cé m6t 16 (C) xuyén qua
thanh clia 6ng kim loai thit 2 (B), dwoc ding dé can bang
ap suat.

Be mat 16 thoét & day chén phai pbang va vuéng goc voi
thanh trong cua né. Nhiét ké c6 dudng kinh trong clia bau
thay ngan tlr 3,3 mm dén 3,7 mm, dai 5,7 mm dén 6,3 nam,
dwoc chudn hod tir 0 °c den 110 °c chia vach 1ram tuong
(ng 1°c. Dung cu dwoc dat theo chiéu doc clia mot 6ng ¢o
kich thudc khoang 20 cm x 4 em, dugc cd dinh bang mot
cai nGt va nhiét ké xuyén qua nat theo mét dudng ranh.
Miéng i6 thoét clia chén cach day ctia 6ng khoang 15 min,
Ong duwoc nhing vao mot cai céc vai cé dung tich 1L.
chira nwéc sao cho day clia ong cach dav cla coc khoang
25 mm, mat thoang cla mrée bang véi dau trén cla éng
kim loai th nhat (A). Mgt dung cu khudv dwgc dung dé
gilr cho nhiét do cua nwéc dong nhat.
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Céc7i .vire dinh

NEu khéng ¢d chi dan gi khéac trong chuyén luan, do chat
thir t6i miéng chén ma khéng lam néng chay nd, dung thia
xUc hoa chat dé loai bd nhitng phan dwv ¢ miéng va day
chén. An chén vao vi tri cia né trong 16p v kim loai (B)
cho téi khi cham t6i gia d&, dung thia xGc bét chat thir do
nhiét ké day ra. Dun néng cdc nudc, khi nhiét do dat toi
thdp hon nhiét dd néng chay hay nhé giot khodng 10 °c
thi diéu chinh téc do tang nhiét do6 khoang 1cO'min va
ghi nhiét d giot chét léng dau tién roi xudng. Tién hanh it
nhét 3 1an. mdi lan thir v&i mau thir moi. Sw khac biét gitra
céc lan doc khong qué 3 °c. Nhiét do trung binh ctia 3 lan
xé&c dinh 1a dicm chay hay diém nhé giot clla mau thi.

Hinh 6.7- Dung cu xac dinh diém nho giot
(kich thuéc tinh bang mm)

6.8 XAC DINH NHIET DO SOI VA KIIOANG
CHUNGCAT

Nhiét do soi clia mot chat long la nhiét d6 da hiéu chinh,
tai d6 ap suat hoi clia chat léng dat téi 101,3 kPa.

Xac dinh nhiét dé sbi

Dung cu (Hinh 6.8)

Binh chung cat: Binh chung cét day tron, bang thiy tinh
chiu nhiét c6 dung tich 50 ml den 60 mi, c6 binh cao
10 cm dén 12 cm, dwong kinh trong cla co binh t& 14 rnm
dén 16 mm, & khoang gilra chiéu cao cla c6 binh cd mot
ong nhanh dai 10 cm dén 12 cm, dwong kinh trong 5 mm
va tao voi phan dudi clia co binh mot géc 70c dén 75°.
Ong ngung rudt thang: Mot dng thly tinh thang dai
55 dMdcn 60 cm, phan dugc cung cép nudce lanh dai khoang
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40 cm. o cudi 6ng ngung ldp mot 6ng néi cong dé dan chét
I6ng cat duoc vao binh hing.

Binh hing'. La mot 6ng dong thich hgp c6 dung tich 25 ml
dén 50 mi, chia d6 dén 0,5 ml.

Ngudn nhiét cé the diéu chinh dugc cwong do dot ndng, cd
the dung bép khi dot, dén con. Khi dung bép khi dot hay
dén con phai dung mot lui thép c6 pha chat chiu nhiét
hinh vudng, mdi chiéu dai 14 cm den 16 cm, & gitta c6 mot
16 tron sao cho khi dat binh cat vao, phén lot xuong dudi
IuGi thép cd phu chat chiu nhiét ¢é dung tich 3 ml dén 4 ml.
Nhiét ké da hiéu chuén chia do dén 0,5 °c hodc t6i 0,2 °c.
Lap nhiét ké & ding giita cd binh va dé day cua hau thiy
ngan ngang v&i mikc thap nhat cla co binh.

Céch xac dinh
Cho vao binh cdt 20 m! chét thr, thém vao binh cét vai
vién bi thay tinh hay da bot. Bun néng binh nhanh cho dan
sdi. Doc nhiét do khi giot chat 1dng dau tién hirng duoc.
Hiéu chinh nhiét d6 doc duoc voi ap suat khi quyén bang
cong thic sau:

t,= t2+k (101,3 -b)
Trong do:
tj lanhiét (t0 da duoc hiéu chinh;
t2 la nhiét do doc dwoc & ap sudt b;
b 14 &p suét khong khi tai thoi diém thir nghiém (tinh theo
kPa);
k lahé s6 hiéu chinh co gia tri nhw & bang dudi day:

Nhiét do soi (°C) i Ho sb hiéu chinh

Dudi 100 \C [ 0,30
Trén 100 °c t6i 140 °c 0,34
Trén 140 °c t6i 190 °c 0,38
Trén 190°c: 16i 240 (€ 0,41

Trén 240 °c 0,45

Xac dinh khoang chwng cat

Khoang chung cét clla mot chat 16ng la khodng nhiét do
dwoc hiéu chinh & 4p sudt 101,3 kPa, trong khoang dé mot
chét long hay mot phan xac dinh chat long chwng cat dugc
trong diéu kién duoi day:

Dung cu

Dung cu giong nhr dung cu xac dinh diém soi, chi khac la
binh cét c6 dung tich 200 ml va nhiét ké lap sao cho dau
trén cla bau thdy ngan thap hon thanh duéi ctia 6ng nhanh
5 mrn. Nhiét ke dwgc chia vach téi 0,2 °c va cé khoang
thang do dwoc 50 °c. Trong khi chung cét binh va ¢ binh
dwoc bao vé dé tranh eid lua bang mot tdm man chan thich
hop. Hing dich cat vao mot 6ng dong 50 m! chia do t6i
1 ml. Lam lanh 6ng ngung bang nuéc tuan hoan doi véi
céc chat chung cat duéi 150 °c.

Céch xac dinh

Cho vao binh cat 50 ml chédt long thir nghiém, thém vai
vién da bot. Bun binh sao cho chat I6na s6i nhanh va ghi
nhiét do tai d6 giot chat 1én« dau tién cét dwgc nho vao éng
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dong. Biéu chinh ngudn nhiét dé co6 téc dd cat 2 ml/min
dén 3 ml/min va ghi lai nhiét do ma tat ca chat thir hay mot
phan quy dinh chét thr & 20 °c dwoc chung cét het.
Hiéu chinh nhiét do doc duoc voi ap suat khi quyén bang
cong thirc sau:

t|=t2+ k (101,3-b)

Trong dé:

tj lanhiét do da duoc hiéu chinh;

ti  1a nhiét do doc duoc & ap suét b;

b la ap suat khong khi tai thoi diém thir nghiém (tinh theo
kPa);

k |gl hé s6 hiéu chinh & bang trong muc Xac dinh diém soi,
néu khong co6 hé so nao khac dwgc quy dinh trong chuyén
luan riéng.

Hinh 6.8 - Dung cu xac dinh diém s6i, khoang chimg cét
(kich thudc tinh bang mrri).

69 XAC DINH DO THAM THAU

Xac dinh d6 thdm thau la mot phuong phap do ndng do
tham thau clia dung dich mau thir tir phép do clia dd ha
bang diém.

Khi mét dung dich va mét dung mdi tinh khiét duoc ngan
cach nhau bdi mét mang ban tham, thi dung méi co thé di
qua ty do nhung chét tan thi khéng thé, mot phan clia dung
moi tinh khiét sé& di qua mang sang bén ngan cla dung
dich. Su chénh léch 4p suét gitta hai ngan dong thoi véi
viéc di chuyén clia dung méi qua mang duoc dinh nghia la
ap suat tham thau. Ap sudt thdm thau 1a mot dac tinh vat ly
phu thudc vao tdng cac dang tiéu phan cd mét, bao gdbm ca
cac phén tlr trung hoa va cac ion va khéng phu thudc vao
ban chat chét tan. Cac dac tinh cla dung dich nhw ap suét
thadm thau, dd ha bang diém, doé tang diém sbi... khdng phu
thudc vao ban chat clia chét tan ma phu thudc vao tong s6
cla tat ca cac dang tiéu phan duoc goi la cac dac tinh phu
thudc sb lvong clia dung dich,

Ap suét thdm thau clia mot dung dich polyiner c6 thé do
trwc tiép nhuw 1a su chénh léch 4p suét thdy tinh gitta hai
ngan dugc cach nhau boi mdt mang ban thdm, vi du mang
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celuiose. Tuy nhién, né khong ap dung ddi véi dung dich
¢o chira cac phan ttr nho co thé di qua mang ban thdm. Mac
du &p suat thdm thau ctia mét dung dich nhu vay khong
thé do dwoc truc tiép, hudng va mic do cla viéc di chuyén
dung m6i qua mang sinh hoc cé thé dugc dy doén truge tir
tong sd tat ca cac tiéu phan c6 mat khi dung dich dwoc dat
duwéi cac diéu kién sinh ly. Cac ddc tinh phu thudc s6 lvong
khac cla dung dich nhw dd ha bang diém, do ting dicm
sbi, d6 ha ap suét hoi... cé thé thu duoc truc tiép bang cach
theo d6i sy thay déi clia nhiét dé va ap suat.... Nhitng dac
tinh nay phu thudc vao téng cac dang ion va phén t trung
hoa trong dung dich cling nhw ap suat thdm thau va nong
dd cac hat phan tlr dwoc dinh nghTa nhu la ndng do thdm
thau. Nong do thadm thdu c6 thé dugc dinh nghfa bang hai
céach, mot 1andng do dwa trén khoi lugng (4 tham thau
mol/kg) va cach khac la ndné do dua trén thé tich (do tham
thau qgc, mol'l). Trong thuc té, cach thr hai thuan tién hon.
Phrong phap do dé ha bang diém thrdng dwoc ding dé xac
dinh n6éng d6 tham thau, trlr khi cé chi dan khac. Phrong
phap dua trcn st phu thudce tuyén tinh ctia d6 ha bang diém
AT (°C) v6i do tham thdu cm(mol/kg) duoc bi€u thi theo
phuong trinh sau:

AT=K.ém

Trong d6: K la hang s6 clia do ha bang diém mol va bang
1,86 °c kg/mol, khi dung mdi 1a nudc. Vi hing s6 K duoc
dinh nghfa duva trén ndong do phan tir gam, ndng do tham
thdu mol c6 thé thu dugc tlr phwong trinh trén. Trong
khoang ndng d6 tham thau loang, do tham thdu  (mol/kg)
cd thé coi bang dd thAm thau 4: (mol/1). Boi vay, do tham
thau thdng thuong (mol/l) va don vi osmol (Osm) duoc
chdp nhan trong phurong phap thir nay.

M6t Osm ¢ nghta la c6 mét s6 luwng ti€u phan bang véi
s6 Avogadro (6,022 x 1023mol) chira trong 1 L dung dich.
Nong do thdm thau thwong duoc biéu thi bang don vi
miliosmol (mOsm, mosmol/1).

Thiét bi

Tham thau ke gdm mét coc do chira mot thé tich xac dinh
clia dung dich mau thr, mot bd phan gilr coc do, mdt bé
lam lanh cé bd phan diéu chinh nhiét do va mot nhiét dién
troy dé phat hién nhiét do.

Céach tién hanh

Mot thé tich xac dinh clia dung dich thir dwgc dwa vao cdc
do theo quy dinh d6i v6i tirng loai thiét bi.

Thiét bi trwéc tién phai dwoc hiéu chuan bang phuong
phap hiéu chuan hai diém dling cac dung dich chuan.

De hiéu chuan, chon hai dung dich chuan khac nhau d&
nong do thdm thau cua dung dich thir ndm trong khoang
do6. Ngoai cac dung dich chuan dugc cho trong bang dugi
day, nwdc co thé dwoc ding nhw 1a mét dung dich chuan
(0 mOsm) dé do cac dung dich co do thdm thau thap
(0 mOsm dén 100 mOsm). Sau khi rira c6c dung mau va
nhiét dién tr& nhw chi dan trong tirng thiét bi riéng, do do
ha bang dicm ctia dung dich th&r. Dung phuong trinh da
néu trén dé tinh d6 thdm thau cua dung dich.
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Trong treong hop dung dich c¢d dd thdm thau lén hon
1000 rnOsm, can hoa lodng mau bang cach thcm nuéc
cat. Do do thdm thau clia dung dich pha lodng nhw chi dan
o tren. Trong tredng hop nav. can chi rd do thdm thau da
duoc tinh d6i véi mau thir 13 do thdm thau biéu kicn thu
duwoc bang phuvong phap pha lodng. Khi ap dung phuong
phap pha lodng, dd pha lodng nén duoc chon dé do tham
thdu do dwgc gan véi do tham thau cla dung dich nuéc
mudi sinh ly.

Trong trudng hop mau thir & trang thai rdn nhw 1a thudc
déng kho, chudn bi dung dich thir bang cach hoa tan chét
ran trong dung mai thich hup nhu chi dan.

Su thich hop cua thiét bi

Sau khi hiéu chuén thict bi, phép thir d6 thich hop phai
dwoc 1am bang cach Idp lai phcp do dd tham thau doi voi
mot dung dich chuan khéng it hon 6 lan. Trong khi lam
phép thir nav nen chon do thdm thau clia dung dich thir va
dung dich chuan gan giéng nhau.

Trong phép thir nay, do lap lai cua gia tri do va do léch
trung binh nen nhd hon 2,0 % va 3,0 % twong ung.

Chuan bi dung dich chtian dé hiéu chuén tham thau ké
Can chinh xac mot lvgng natri clorid chudn (da duoc nung
truéc 0 500 °c dén 650 °c trong 40 min dén 50 min va
dé ngudi trong binh hat 4m) theo chi dan trong Bang 6.9
va hoa tan natri clorid trong chinh xac 100 g nudc do lam
dung dich chuan.

Béang 6.9 - Lwrgng natri clorid dé pha dung dich chuan

Dung dich chuan dé

hiéu chuan tham thau ke Luong natri clorid

(mosmol/kg) )
100 0,309
200 0,626
300 0,946
400 1,270
500 1,593
700 , 2,238
1000 | 3,223

Ty s6 tham thau

Trong phwowc phap thir nay ty s6 thAm thau dwgc dinh
nghfa la ty s6 do tham thau cta dung dich thtr ddi véi dung
dich natri clorid déng truong. Ty s6 c6 thé dugc dung dé
do do déng truong cuia dung dich thir. Vi do tham thau clia
dung dich natri clorid déng truong (NaCl 0,900 g/100 mi)
Cs(mOsm) dwgc coi nhu la hang s6 (286 mOsm), d6 tham
thau cua dung dich thir la CT(inOsm), ty s0 tham thdu
dugc tinh theo phuong trinh:

Ty s0 tham thau - Er

€S: 286 rnOsm

Khi phép do duoc tién hanh bang phurong phap pha loéng,
vi mau thir c6 dd tham thau 16n hwn 1000 mOsm, do tham
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thdu biéu kién ctia dung dich mau Cj ¢ thé dwoc tinh theo
phuong trinh:

nxCT-CT
Trong do:
n la dd pha lodng;
Cj- la do tham thau do dwogc cla dung dich loang,
Trong phép tinh nay. da chap nhan gia thiét c6 sv tuong
quan tuyén Linh gitta d0 tham thau va ndng d6 dung dich.
Boi vay. khi co bwéc pha lodng, can phai chi rd do pha
loany Ia n fan.

6.10 XAC DPINH DIEN DAN SUAT

Dién dan suat (con goi la DO dan dién riéng) la gia tri
nghich dao clia dién tro suét.

Mot day dan cd do dai L (em) va thiét dién s (em2) thi dién
tré clia n6 dugc tinh theo cong thic:

Trong do:

p la dién tro suét.

Pon vi cua dién tr¢ R 1a 6m (CT), cla dién tro suat p la

onvem (Q-cm).

Don vi clia do dan dién la simen (S). Simen la nghich dao

clia dm: 1s = V2.

Dién dan sut la nghich dao ctia p, ¢6 thit nguyén la12'tem'1

hodc s/cm (S-cm')).

Pién dan sudt K(kappa) cua mot dung dich dwoc biéu thi

bane dd dan dién ctia mot 16p dung dich gita 2 mat dbi

nhau cua mot khdi 1ap phuong cé canh 1em.

e= L
p ~

Ngoai don vi simen trén centimét, S-cirrl, dién dan suat K

con duoc biéu thi bang microsimen trén centimét, pS-cm'l

Néu khong c6 chi dan riéng, nhiét do dé xéac dinh Kla 25 °c.

Thiét bi va cach tién hanh mo ta duéi day duoc 4p dung

dé do cac mau co dién dan suét I6n hem 10 pS-enrl Viéc

do dién dan suét cla nudc dugc dé cap trong cac chuyén

luan twong (ng.

§—cm 1

Thiét bi

Thiét bi do (1a dd dan dién ké hay dién tro ké) dirge ding
dé do dién trg clia cot chat ldng gilra cac dién cuc cla té
bar. do dwoc nhing trong chét long can do. Thiét bi nay
dung dong dién xoay chiéu dé tranh anh hwdng cla su
phan cuec tai dién cuc va dwgc trang bi mot dau do nhiét do
va bd phan bd chinh nhiét d6. Te bao do gom hai dién cuc
platin song song dwgc phu 16p bot den platin, cach nhau
mot khoang cach L; méi dién cuwc c6 dién tich bé mat s. Ca
hai dién cuc duoc bao vé bang mét ong thdy tinh.

Mot s6 loai té bao do khac vai mo ta trén cling co thé dugc
stv dung.
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Hang s6 ¢ cla té bao do dwoc biéu thi bdng em'l theo
phuong trinh:

Trong dé:
a la hé s6 khong cé thir nguyén, dac tnmg cho thiét ke clia

t€ bao.

Thuéc thir dung dé xac dinh hang s6 té bao

Chuén bi 3 dung dich chuan kali clorid co chta lan lugt
07455 g, 0,0746 g va 0,0149 g kali clorid (TT) trong 71000 g
dung dich, dung nuéc khdng cé carbon dioxyd (Ti) dwoc
diéu ché tir nudc cat co dién dan suét khdng qua 2 jiS'Cm'l
Dién dan suét va dién tro suat ctia 3 dung dich nay & 20 °c
cho trong Bang 6.10.

Bang 6.0 - Dién dan suft va dién tro sudt clia cac dung

dich kali clorid
Nbéng do Dién dan suat Dién trd' suat
(9/1000 g) (gS-cm') (Dem)
0,7455 1330 752
0,0746 133,0 7519
0,0149 26,6 37594

Neu dién dan suat duwgc xac dinh & nhiét do khac 20 °c,

dung phwong trinh sau dé hiéu chinh dién dan sudt ctia cac

dung dich kali clorid cho trong bang 6.10. Phwong trinh

ndy chi cé giatri khi nhiét do rong khoang 15 °c dén 25 °c
kt= kD i 1+0,021(T - 20)]

Trong dé:

T lanhiét do quy dinh trong chuyén luan;

K| la dién dan suét cua kali clorid & T °C;

«20la dién dan sudt cua kali clorid & 20 °c.

Cling co thé str dung nhitng dung dich chuan khac dugc
xac nhan cung cép trén thi trwong, nhét la d6i véi cac té
bao do ¢b hang s6 0,1 cm'l

Céach tién hanh

Xac dinh hang so té bao

Chon mdt t& bao do thich hop véi tinh chét va dd dan dién
clia dung dich thtr.

Dién dan suat clia dung dich can do cang cao thi can chon té
bao do ¢ hang s6 ¢ cang cao (cop thap) dé gia tri R do dugc
cang I6n cang t6t d6i v&i may do. Cac té bao do thuong dung
€6 hang so theo thtv ty 12 0,1 cnrl 1cm'lva 10cm 1

Dung mot dung dich chudn, vi du, dung dich kali clorid
noéng do thich hop, dé xac dinh hang s6 t€ bao. Nén chon
dung dich chudn c6 dién dan sudt gan véi gié tri dién dan
suat dy kién cua dung dich can do. Rla té bao vai lan voi
nwdc cat va it nhat hai lan voi dung dich chudn kali clorid
trén. Do dién tre cua té hao véi dung dich kali clorid ¢
nhiét do 25 °c + 1"C, hodc & nhiét do quv dinh trong
chuyén luan. Hang so ¢ (cnrJ cla té bao do duoc tinh boi
cdng thtre sau:
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¢ — K-kci x kko
Trong do:
RK1 la dién tré do dwoc cua dung dich chuén kali clorid
tinh bang mega 6m (MXI);
Kici la dién dan suét ctia dung dich chuén kali clorid tinh
béng gS-cnr
Hang s6 ¢ do dugc cla té bao phai nam trong khoang + 5 %
cUa gié tri da cho.
Xac dinh dién dan suét cta dung dich thu
Sau khi hiéu chuan may véi mét trong so cac dung dich
chudn, rira t€ bao do vai 1an véi nwdc cat va it nhat hai 1an
vGi dung dich mau thit & 25 °c + 1 °c, hodc & nhiét do
quy dinh trong chuyén luan. Tién hanh tiép theo cac phép
do dién tro nhu quy dinh trong chuyén luan; tir dién tré do
duoc va hang s6 té bao xac dinh duogc & trén, tinh ra dién
dan sudt cua dung dich mau thi.

6.11 XAC BPINH KHOI LUONG KIENG CUA
CHAT RAN

Khai lugng riéng co lién quan dén sy phan bé khong gian
cla chat trong mot nguyén liéu.

Khéi lvong riéng clia chét ran thuong dwoc biéu thi bang
s6 glcrrri, khac v6i chat long, khéi lvong riéng thudong
duoc biéu thi bang g/ml & mdt nhiét do quy dinh.

Khéi lugng riéng clia mot tiéu phan chét ran c6 thé co cac
gia tri khac nhau phu thudc vao phrrong phap do thé tich tiéu
phéan d6. Can phan hiét ba loai khdi lugng riéng khac nhau:
Khéi lwgng riéng thuc clla mot chat la khéi lwgng trung
binh tinh trén mot don vi the tich, khéng tinh dén tat ca
cac khoang tréng khdng c6 vai trd co ban trong viéc sap
xép cac phan ti. D6 1a mot dac tinh bén trong clia chét, boi
vay nd khéng phu thudc vao phwong phap xac dinh. Khoi
lvgng riéng thuc clia mt tinh thé hoan chinh cé thé duoc
xac dinh tr kich thudc va cdu trac clia don vi cau tao.
Khéi luvgng riéng do bang picnomet dugc do bang
picnomct st dung khi, D6 la mot phcp do khéi lugng riéng
thuan tién doi vai cac bot dwgc pham. Trong mét picnomet
khi, thé tich bi chiém chd bdi mot khdi luong bot da biét
dwoc xac dinh bang céch do the tich clia khi duoc thay thé
véo chd cla bdt. Ty s6 gilta khdi iuung va thé tich 1a khdi
lugng riéng do bang picnomet.

Khéi lwong riéng do bang picnomet bang khéi luong riéng
thue trir khi nguyén liéu c6 chira nhitng khoadng tréng ma
chdt khi khdng thé tham nhap vao dugc hodc cac 16 héng
bi bit kin ma khi dung trong phuromg phap nay khong thé
lot vao duoc.

Khoi fucmg riéng hat tinh ca nhitng 16 hong hd nhé ham
mét kich ¢6 gi¢i han vao thé tich cla tiéu phan. Gidi han
kich c& phu thudc vao phuong phéap do. M6t ky thuat do
chung la do d6 xdp bang thiy ngan, tai d kich c& 16 gidi
han phu thudc vao ap sudt khuéch lan t6i da. Vi thé tich 16
hong duoc tinh thém vao, nén khoi lwong riéng hat khéng
bao gio Ién hun khéi lwgng riéng thuc.
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MOt khai niém c6 lién quan la khéi lvgng riéng khi dong
luc, do la khdi lugng riéng cla tiéu phan véi mot thé tich
duoc xac dinh bang sw bao boc tiéu phan bang khi dong
e trong mot dong chav. Ca hai loai 16 hdng kin va he déu
duwoc tinh den nhung cac 16 hd dwoc 1am day bang chat
I6ng tran vao. Bl vay, khoi lvgng riéng khi dong luc phu
thudc vao kh6i lugng riéng cua chéat I16ng dung trong phép
thlr néu tiéu phan la xop.

Tom lai. khéi lvong riéng do bang picnomet khi va khéi
lvong riéng thwe déu chi khdi lvgng riéng, néu can co thé
phan biét dwa vao phuong phap do.

Khoi lvgng riéng clia mot nguyén liéu phu thudc vao trang
thai tap hop phan t&. DGi v6i chat khi va chat long, khoi
lwvgng riéng chi phu thudc vao nhiét do va ap suat. Boi véi
chét ran, khéi lugng riéng sé rat khac nhau tly thudc vao
cdu tric két tinh va do két tinh.

Ncu chét ran & thd vo dinh hinh, khéi lvong riéng clia nd
c0 thé phu thudc vao qua trinh tinh ché va xt ly. Boi vay,
khong giéng nhu chét 16ng, khoi lvgng riéng clia hai chat
ran twong dwong vé mat héa hoc cé thc khac nhau va su
khéc nhau nay phéan anh sy khéng giong nhau vé cau trdc
trang thai ran. Khéi lugng riéng clia cac hat thanh phan la
mot déc tinh 1y hoc quan trong ctia bot dugc pham.

Ngoai cac dinh nghfa trén vé khdi lvgng ricng cla tiéu
phan, con cé khéi lugng riéng toan khdi bao gom ca thé
tich tréng gitra cac hat dugc tao thanh trong khoi bét. Do
d6, khoi lwong riéng toan khoi phu thudc vao ca hai: Khoi
lrong riéng cla cac tiéu phan bdt va su sap xép clia cac
ti€u phan bot.

Do khéi lvgng riéng bang picnomet khi

Do bang picnomet khi 1a mot phrong phap thuan tién va
thich hop dé xac dinh khoi lwgng riéng clia cac tiéu phan bot.
Mot loai picnomct khi don gian dwgc md td nhuw trong
Hinh 6.11.

Mau thir c6 khdi lwong w va tho tich v sdwgc dat tronu mot
budng thir kin c6 thé tich cla bubng rong 1a Vc. Ap suét
d6i chiéu clia hé théng 1a Prdugc xac dinh bang ap ké khi
m¢ van ndi thé tich ddi chiéu v6i budng thr. Sau do van
dwoc dong dé tach riéng thé tich d6i chiéu Vr khoi bubng
thtr. Budng thr dwoc nén véi mot ap sudt ban dau pj. Sau
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dé van lai dugc mo dé ndi thé tich doi chiéu Vrvéi bubng
thir va ap suét cudi cung sé& giam xudng con Pf. Thé tich
cla mau thtr Vs duoc tinh theo cong thirc:

W c- r—1k__ ()]

- I,
PP
pf-p

Khéi lvong ricng edwoc tinh theo phwong trinh:

A\
p= 7K7 @

Céc chi tiét thiét ké thiét bi c6 thé khac nhau, nhwng tat ca
cac picnomet khi déu dua trén viéc do su thay doi ap suét
khi mot thé tich déi chiéu dugc thém vao hodc giam di &
budng th.

Khdi lugng riéng do dwgc la khdi lvgng riéng trung binh
clia cac tiéu phan bot. Ket qua do khdi lugng riéng nay sé
méc sai s6 néu chét khi trong phép thir bi hap phu vao bot
hodc c6 cac tap chat bay hoi thoat ra ngoai Uong qua trinh
do. Sy hdp phu chét khi cd thé loai bo dwoc bang cach
chon loai khi thir thich hop. Khi heii néi chung hay dugc
chon cho phép do nay. Cac tap chat bay hoi c6 trong bot co
thé dwoc loai ra khoi bot bang cach dung khi heli ap suat
khéng dbi trude khi do. Doi khi bot c6 thé dugc khir khi
dudi chan khéng.

Hai 1an doc két qua lién tiép clia thé tich mau thir phai nam
trong khoang 0,2 % néu céc chét la bay hoi khong cé anh
huwong dén phép do. Vi céc chat bay hoi cé thé thoat ra
trong Ilc do, nén khéi lugng ctia mau thwdng can sau khi
do tho tich bane picnomet.

Céch do

Phai dam bao rang thd tich déi chiéu va thé tich hiéu chuén
ding cho picnomet khi da dugc xac dinh bang mot quy
trinh thich hop. Khi dung trong phép thi 1a heli trlr khi mot
loai khi khac dugc quy dinh trong chuyén luén riéng. Nhiét
d6 pienomet khi nén duy tri trong khodng 15 °c va 30 °c va
khoéng nén thay ddi qua 2 °c trong ca qua trinh do.

Cho mau thir da duoc chudn bi nhw chi dan trong chuyén
luan lién2 vao budng do. Dirng mét lvgng bot nhu huéng
dan d6i vai picnomet. Day kin budng thkr, day qua hé
théng picnomet dong khi thir nhv trong hwéng dan cla
nha san xuat. Néu mau phai khtr khi dwéi chan khéng, lam
nhr quy dinh trong chuyén luan riéng va hwdng dan st
dung cla picnomet. )

Ldap lai phép do trén cung mau bot cho dén khi céac két qua
do lién tiép cla thé tich mau V5khop trong khoang 0,2 %.
Can lwong bot co6 trong coc. Tinh khoi lwgng riéng p cla
mau theo phwong trinh (2) & tren.

6.12 PHAN TiCH NHIET

Phan tich nhiét Ia mét nhom céc ky thuat xac dinh nhiing
thay d6i tinh chat vat ly clia mot chét theo sy thay doi nhiét
dd. Cac ky thuat thong dung nhat déu ap dung phuong
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phap do su bién thién khdi lwong hodc bién thién nang
lwgng clia mau thir.

Phép do nhiét trong lrong (nhiét khdi)

Phép do nhiét trong lvgng (TGA) la ki thuat do khoi luvong
clla mot chat khi thay d6i nhiét do theo mot chwong trinh
nhiét do duoc kiém soét.

Thiét bj

B6 phan chinh cla mot can nhiét gdbm mot thiét bi lam
néng hodc Iam lanh theo chwong trinh nhiét do dat trudc,
mot gi& gitt mau trong mai treang khong khi duoc kiém
soat, mot can dién tr va mot may ghi. Trong mot sb truong
hop, may con cé thé gan voi mot thiét bi cho phép phan
tich cac san pham bay hoi.

Kiém tra nhiét do )
Kiém tra thang nhiét d6 bang mét chat thich hop theo
huéng dan cla nha san xuét.

Hiéu chuan can dién

Piat mét lwgng thich hop chat ddi chiéu phi hop ¢d chirng
chi vao gia gitt mau va xac dinh khéi luong. Dat téc do
tdng nhiét theo huéng dan clia nha san xuét va bat dau
tang nhiét do. Ghi lai biéu dd nhiét trong iugng véi nhiét
do6 hodac thoi gian trén truc hoanh, tang tir trai qua phai va
khéi lugng trén truc tung, tang tir dwéi 1€n trén. Ding tang
nhiét d6 & khoang 230 °c. Do trén do thi sw chénh léch
gitra cac duong on dinh khéi lwong - nhiét dd hodc dudng
on dinh khoi lvgng - thoi gian & giai doan dau va giai doan
cudi, twong (rng véi sy mat khéi luong. Gia tri khéi lugng
mat di cua chat d6i chiéu dugc ghi trén nhan.

Tién hanh

Tién hanh qua trinh trén doi voi chat khao sat, ap dung cac
diéu kién dugc ghi trong chuyén luan. Tinh khdi luvong
méat di tir s chénh léch do duoc trén do thi, biéu thi ra
phan tram theo khdi lugng.

Néu st dung may déu dan, phai dinh ky kiém tra nhiét do
va hiéu chuan. Néu khéng dung may thwong xuyén, kiém
tra nhiét do va hiéu chuin trwéc moi 1an do.

Vi yéu t6 khong khi mdi trudng anh hudng nhiéu dén két
qua do nén cac thong sé nhu ap suét hodc tdc do, thanh
phan khi can dugc ghi lai moi khi do.

Phép do nhiét lvgng quét vi sai

Do nhiét lugng quét vi sai (DSC) la mot ky thuat cho phcp
nhan biét nhitng hién tugng nang lugng xay ra trong qua
trinh 1am néng ho3c 1am lanh clia moét chét (hodc hon hop
nhicu chat) va xac dinh bién thién enthalpy, nhiét dung
riéng va nhiét do ¢ d6 xudt hién cac hién tuong nay.

Ky thuat dugc ding dé xac dinh chénh Iéch tdc do nhiét
giai phong hodc hép thu bdi chat khao sat so sanh véi mau
ddi chiéu theo sy thay doi clia nhiét do. C6 hai kiéu thiét
bi DSC. Kiéu th( nhat ap dung k¥ thuat bl ning lugng do
gitr chénh léch nhiét do gilra mau tht va mau déi chiéu
hang khong. Kiéu thi hai giltr toc do tdng nhiét déu dan
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va phat hién sy chénh léch nhiét d6 gitta mau thir va mau
doi chiéu.

Thiét bi

Thiét bi bu nang lwvgng DSC gdbm mét 1o nhiét cé gia gitr
mau hai ngan: Ngan dé mau thir va ngan dé mau déi chiéu.
Thiét bi do dong nhiét DSC gdm mot 10 nhiét ¢ mot ngan
dé dat chén dung mau thir va chén dung mau déi chiéu.
Mot thiét bi dat chuong trinh nhiét dd, mot detector nhiét
va mot hé théng ghi ndi v&i may tinh. Cac phép do duoc
thuc hién trong diéu kién khong khi mdi trwong duoc
ki€ém soat.

Hiéu chu&n thiét bi

Dung mdi c6 muc tinh khiét cao hodc vat liéu thich hop co
chirng chi dé hiéu chuan nhiét d va bién thién enthalpy
theo huwéng dan clia nha san xuét, co thé dung két hop hai
kim loai indi va k&m dé kiém tra do tuyén tinh.

Tién hanh
Can mét lwong thich hup chat khao sat vao mét dung cu
chiu nhiét phu hop. Dat vao ngan gitt mau. Dat nhiét do
dau, nhiét do két thac va téc do tang nhiét theo céac didu
kién duwgc ghi trong chuyén luén riéng.
Bat dau phép phan tich va ghi biéu dd phan tich nhiét vi sai
V@i nhiét do hodc thoi gian trén truc hoanh (gid tri tang tl
wai qua phai) va bién thién nang lugng trén truc tung (cho
biét thay doi thu nhiét hay téa nhiét).
Hién twong nhiét xudt hién & nhiét dd twong ng véi giao
diém (A) cua dwdng nén kco dai va tiép tuyén tai diém déc
nhét (didm uén) cla ducrng cong (Hinh 6.12.1). Két thic
hién tugng nhiét la dinh cla dwdng cong.

A

Enthalpy cua hién twong ty ]é voi dién tich dwéi dwong
cong gidi han bdi dudng nén.

Hé s ty lé duoc xac dinh tir phép do nhiét nong chay cua
mot chét da biét (vi du indi) trong cling diéu kién do.

MOi biéu do lihiét c6 the kém theo nhitng théng s6 sau
day: Cac diéu kién ap dung, ghi chép cla lan hiéu chuan
cudi cung, lvong mau, dinh tinh (bao gom tinh chat nhiét),
bao bi, méi trvong khong khi (thanh phan tinh chét, toc do
dong, ap suat), chiéu va tdc dd thav ddi nhiét do, dd nhay
clia mav do va may ghi.
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Ap dung
Khcill sat cdc itién tiu/ng chuyén pha
Xé&c dinh bién thién nhiét dd, nhiét dung va enthalpy cua
céc qua trinh chuyén pha xay ra v&i mot chét theo su bién
doi clia nhiét do nhu sau:
hién doi thl hinh - da hinh
tao thanh thiy tinh
1loai dung moi
bién d&i vo dinh hinh - két tinh
néng chay

Chuyén pha ran - ran

" Chuyén pha ran - long

Chuyén pha ran - khi  thang hoa
Chuyén pha Iéng - ran  dong dac
, két tinh lai
Chuyén pha long - khi . bay hoi

Bién ddi ihanh phan hoéa hoc

Do nhiét lvong hodc nhiét dd cta phan (ng trong cac diéu
kién thuc nghiém nhat dinh, t&r d6 xac dinh déna hoc cla
phan ing phan hiy hoac qua trinh loai dune méi.

Ap dung doi v&i hiéu do pha

Thiét 1ap biéu dd pha d6i voi mot hdn hop rén. Viéc thiét
1ap nay co thé la mot bwdc quan trong trong tién trinh cong
thirc héa so bd va toi wu hda qua trinh dong kho.

X&c dinh do tinh khiét

Viéc do nhiét ndng chay va diém chav bang DSC cho phép
xac dinh ham lwong tap chat clia mdt chat chi bang mot
bidu dd nhiét don 1&, véi mot vai miligam mau va khong
can thiét phai 13p lai phép do chinh xac cta nhiét do thuc.
Theo ly thuyét, diém chay ctia mot chét tinh khiét, két tinh
hoan toan & &p suat hang dinh c6 nhiet néng chay dic trung
AHi dao dong trong mdt khoang rat hep, tuong Gng véi
diém chay te. Su dan rong khoang nay la mot ddu hiéu kha
nhay vé st c6 mat clia cac tap chat. Do d6, cac mau cla
cling mot chat, vgi luong tap chat thay déi vai phan nghin,
cho nhitng bieu do nhiét khac nhau rd rét (Hinh 6.12.2).

Hinh 6.712.2 - Bicu do nhiét biéu thi mdc do tinh khiét
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Viéc xac dinh mic do tinh khiét molbang DSC dua trén
viéc st dung phép tinh gan ding dang tich phan cla
plunrng trinh VanTIloiT &p dung cho néng dd (khong phai
hoat d9) trong hé 2 thanh phan

[IN@L-X)--x2va T XTO=Ti]

T-7° RTO
T" 7»-1a  x- 0)

Trong dé:
x2 16 phan s6 mol cua tap chét, nghia la s6 mol tap chét
chia cho tdng s6 moi trong pha Iéng & nhiét dd (kenvin);
1o ladiém chay clia chéat tinh khiét héa hoc, don vi kenvin;
Afii la nhiét néng chay mol cla chéat khao sat, don vi
Junmol*;;
R Ia hang so khi ly lwong, don vi iiJn-kenvin [-mol .
Tl day, viéc xac dinh do tinh khiét bang DSC gi6i han
trong viéc xac dinh cAc tap chat tao thanh hon hgp eutectie
vGi thanh phan chinh va biéu thi ra phan s6 mol it hon 2 %
trong chat can khao sat.
Phuong phap nay khong ap dung doi voi:

Céc chét vo dinh hinh;

Céc chat solvat hoa va da hinh khdng bén trong khoang

nhiét d6 khao sét;

Céc tap chéat tao thanh cac dune dich ran véi thanh phan chinh;

Céc tap chat khong tan trong pha long hodc trong qua

trinh tan chay cta thanh phan chinh.
Trong qua trinh lam néng chat khao sét, tap chat chay hoan
toan & nhiét do eutectic ctia hon hgp. Trén nhiét do nay,
pha rén chi chira chat tinh khiét. Khi nhiét do tdng dan ti
nhiét do eutectic dén diém chav cua chét tinh khiét, phan
s& mol cla tap chat trong chat léng giam déu dan boi vi
lvong chét tinh khiét chay long ting dan. O tat ca moi
nhiét do trén diém cutectic:

X2=-yx *2 (2

Trong dé:

F 14 phan néng chay ctia mau phan tich,

x2 la phan s moi cua tap chat trong mau phan tich

Khi mau chay hoan toan, F ~ 1va x2~ *2.

Phwong trinh (2) két hop vai phrong trinh (1) thu duoc:

Gia tri nhiét nong chay thu dwoc béng cach ldy tich phan
pic néng chay.

Diém chay TOcUa chat tinh khiét duoc ngoai suy tlr do thi
cla i/F theo nhiét do biéu thi bang kcnvin. Do dbc a clia
dudng cong, thu dwoc bang phuong phéap tuyén tinh hoa

néu cdn thiét, tvong ¢ng vai L%LT? cho phcp tinh duwuc

x2. Ly gia tri x] nhan v&i 100 cho ty 1& phan tram (tinh
theo moi) cla tdng Lap chét cutectic.
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Kinh hién vi nhiét ,

C6 thé quan sat qua trinh chuyén pha bdng kinh hién vi
nhiét. Phuong phap nay cho phép khao sat mau dudi kinh
hién vi phan cyc theo sy thay doi nhiét dé6 duwgc chuong
trinh héa.

Nhirne khao sat thu dwgc dudi kinh hicn vi nhiét cho phép
xac dinh rd ban chat cta cac hién twong dwoc phat hién
bang phuong phap nhiét trong lwong va phan tich nhiét
vi sai.

Thiét bi

Thiét bi bao gdm kinh hién vi gén v&i ngudn sang phan
cwc mot dia néng, mot thiét bi dieu khién chwong trinh
nhiét dd lam nénu hoac lam lanh, mdt hé théng may ghi
nhiét d6 chuyén pha. c0 thé c6 thém may quav va ghi
video.

6.13 XACBINH KHOI LUONG KIENG THO VA KIIOI
LUONG RIENG c& Caa Bot

Khéi lvgng riéng thod

Kh6i lugng riéng thé clia bot la ty so gitra khdi lugng clia
b6t chwra bi don nén so vai thé tich clra nd, bao gom ca thé
tich khoang trong gilta cac hat bot. Nhw vay khéi lvong
riéng tho phu thudc vao khéi lvgng riéng clia cac hat bot
va sif xap xép khong gian giita cac hat trong khéi bot. Méc
du don vi khéi lvgng riéng la kg/m3 nhimg khoi lugng
riéng tho dwgc biéu thi 1a g/ml vi phép do thé tich sir dung
ong dong, cting c6 thé biéu thi bang don vi g/cm3.

Tinh chét thd cua bot thy thudc vao qua trinh diéu cha,
x¢ ly va bao quan bdt. Cac hat bot cé thé bi nén va céd
khéi lwong riéng thd dao dong trong mot khodng nhat
dinh, ngoai ra mét sw xao trdén nho trong khdi bot cling co
thé lam thay doi gia tri nay. Vi vav khéi lugng riéng tho
thuwong rat khé xac dinh véi do 13p lai cao va khi bao céo
két qua nhat thiét phai chi rd cach xac dinh.

Khéi luong riéng thd clia bot co thé dwoc xac dinh bang
cach do thé tich clla mét khoi lwgng bot biét trwdc, duoc ray
qua ray va chuyén vao mét 6ng dong chia vach (Phurong
phap 1) hodc xac dinh khoi lrgng bot da biét thé tich trong
mot coc hlng clia thé tich ké (Phuong phap 2) hodc trong
mot cdc do (Phurong phéap 3).

Phuong phap 1va 3 la hai phuong phap hay dugc ap dung.

Phuwiigphap I: Do thé tich bang ng dong

Bot can xac dinh khoi lugng riéng thd duwoc ray qua ray
c6 kich thuéc 16 ray khdng nho hon 1,0 mm. Ncu can co
thé lam v& cac hat bot két dinh mét cach nhe nhang sao
cho khong anh huong dén tinh chat von cé cla bot. Can
khoang 100 g bot da ray im) chinh xac t¢i 0,1 %, chuyén
b6t mot cach nhe nhang, khéng duwoc don nén vao mot ng
dong kh6. ¢ chia vach dung tich 250 ml va cé thé doc
chinh xac dén 2 ml. can than san bang mét bot, khéng nén,
doc thé tich bicw kién (Vi) tai vach chia dd gan nhat trén
ong dong. Tinh kh6i lwgng riéng thd ra g/ml &p dung cong
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thtec m/v0. Théng thwang, khi xac dinh tinh chét nay cén
phai 1ap lai phcp do nhiéu lan.

NEu khoi lugng riéng clia bot qua thap hoac qua cao, tirc 1a
tho tich do nhd hon 150 ml hodc Ién hon 250 ml, thi khong
thé dung 100 g mau thir. Trong tredng hop nay lugng mau
thir can lay sao cho thé tich biéu kién nam trong khoang
150 ml dén 250 ml (thé tich biéu kién khéng it hon 60 %
thé tich cua éng dong). Khdi lvgng mau thir can dwoc ghi
kem véi két qua.

D6i v&i mau thir co thé tich biéu kién ndm trong khoang tir
50 ml dén 100 ml c6 thé dung &ng dong dung tich 100 ml
va c6 thé doc chinh xac den 1 ml. Thé tich clia 6ng dong
can dugc ghi rd khi bao cao két qua.

Phuong phap 2: Do bang thé tich ké

Thiét bi (Hinh 6.13.1): Bao gdm mdt phéu dit & trén, gén
voi mot ray co kich thude 16 rdy 1,0 mm. Phéu duoc dat
trén mot hop cd 4 vach ngan bang kinh dé bot trugt va chay
qua d6. Bay hdp c6 hinh phéu giip gom bot va chuyén
b6t chay vao mot céc hirng dwoc gan ngay phia dudi. Cc
do c6 thé hinh try, thé tich (25,00 * 0,05) ml va duong
kinh trong (30,00 + 2,00) mm hodc hinh khéi vudng, thé tich
(16,39 + 0,20) ml va kich thuéc canh trong (25,4 + 0,076) ram
Céch tién hanh'. Cho mét lvgng dv bot chay qua thiét bi
vao mot coc hing den khi bot tran ra ngoai. Dung it nhét
25 ¢cm3b0ot cho cde hinh vubng va 35 cm3h6t cho coc hinh
tru. Can than gat lugng bot du trén mat céc bang mot Iudi
gat dat vudng goc va ti€p xdc v&i mat trén cla cde. Chay
khong lam nén bd thay lam maét bt trong coc do. Gat bd
b6t dinh bén ngoai cdc va xac dinh khoi lugng (m) chinh
xac t6i 0,1 %. Tinh khéi luvgng riéng tho ra g/mi ap dung
cong thirc m/vO(trong dé vOla thé tich cua cdc). Thuc hién
trén 3 mau thir khac nhau va tinh két qua trung binh.

Ray 1,0 mm

Phéu chtra bot

Phéu hirng bot

Hop cé vach ngan

Véch ngan kinh

Céc hirng mau

Hinh 6.13.7 - Tho tich ké
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Phurongphéap 3: Do thé tich bang céc do

Thiét bi: liax gdm mot céc hinh tru bang thép khong gi
dung tich 100 mi véi kich thuéc nhw trong Hinh 6.13.2,
B

Hinh 6.13.2 - Cc do (trai) va nap (phai)
(Kich thudc tinh bang mm)

Cach tién hanh: Lay mot lvgng bot vira dd cho phép tht,
rdy qua ray kich thugc 1,0 mm néu cén dé lam v& cac hat
két dinh cd thé hinh thanh trong khi bdo quan. D& mau
chay ti do vao cBc do dén khi day tran, cdn than gat bo
lvgng bot du & phia trén nhu md td & phuong phap 2. Xac
dinh khéi lwgng clia coc chira bot chinh xéc téi 0,1 %, tinh
khéi lugng bot (m0) bang cach trir di khéi lwong coc do
réng. Tinh khéi lugng ricng thd ra g/ml &p dung cong thic
nic/i00. Thuc hién trén 3 mau thir khac nhau va tinh két
qua trung binh.

Khéi lwong riéng go

Khéi luong riéng gb la khéi luvgng riéng thd cla bt tang
Ién khi don nén b6t bang tdc dong co hoc Ién d6 dung
mau bot.

Khéi lugng riéng gb thu duoc bang cach tac dong co hoc
(98) 1én 6ng dong chia vach hoic cdc chira mau bot. Sau
khi xac dinh thd tich hodc lwveng bot ban dau, 6ng do hodc
coc do sc bi thc dong co hoc cho den khi nhitng thay doi vé
thé tich hay khdi luong la khéng dang k&. Tac dong co hoc
dat duoc bang cach nang 6ng do hodc cdc do 1én rdi dé roi
tw do, do cao khi nang Ién dwgc chi ra trong 3 phuong phap
duwdi day. Thiét bi ¢ thd quay tron 6ng hodc coc do trong
khi g6 ¢6 uu diém hon do giam thiéu kha nang bi phan 16p
clia khoi bgt trong qua trinh gd xudng.

Phuvong phap 1

Thiét bi: Nhw trong Hinh 6.13.3, bao gébm:

Ong dong dung tich 250 ml (cd thé doc chinh xac don
2 ml) c6 khdi lvgng (220 + 44) g.

M0t thiét bi c6 kha nang tao ra (250 = 15) lan go trong 1
min tir dd cao (3,0 + 0,2) mm ho&c thict bi cd kha nang tao
ra (300 £ 15) lan g& tlr d6 cao (14 + 2) mm. Gia do 6ng
dong va kep gitr c6 khdi lvong (450 + 10) g.

Cach tién hanh: Xac dinh thé tich thd (Vfi) nhv mo ta &
phan trcn. L&p chil 6ng dong vao gia d&. Tién hanh 10,
500, 1250 lan gd lén cing mdt mau bot va doc cac thé
tich twemg (ng via, vymh vizso tai vach chia gan nhat. Neu
yiilo va Viiig khac nhau khong qua 2 ml, Vfaso la thé tich
g8. Ncu y)) va vizsti khac nhau hon 2 ml, ti€p tuc g, vi
du 1250 Ian nita dén khi chénh I&ch vé thé tich gitra 2 1an
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do lién tiép it hon 2 ml. DGi v&i mot s6 loai hot, cd thé ap
dung it Ian g6 hon sau khi dd dugc tham dinh. Tinh khoi
Ivong riéng ed ra g/ml ap dung cong thirc m/VE (Vf la thé
tich g8 cudi cung). Viéc xac dinh tinh chat nay can thuc
hién bang cac phép do 1ap lai. Ghi rd dé cao khi roi clng
voi két qua.

Hinh 6.13.3 - Thiét bi do khdi luvgng riéng gd

Neu khdng thé dung 100 g mau thir, ding mot luong bot
nhd hon va éng dong 100 ml phu hop (cé thé doc chinh
xac dén 1 ml) nang (130 + 16) g lap v&i mot gia do ndng
(240 i 12) g. Ghi rd nhitng thay doi nay cing véi két qua.

Phuongphap 2
Tién hanh nhv mo t& & phrong phap 1 nhwng dung thiét
bi tao ra 250 lan g6 trong 1 min tir do cao (3,0 £ 0,2) ram.

Phuwongphap 3

Tién hafti nhv mo ta trong phwong phap 3 cla xac dinh
khéi lwong riéng thd. ding cdc do c6 ndp nhv mo ta trong
Hinh 6.13.2. C6c do ¢ ndp dwoc nang lén ha xubng 50
dén 60 lan trong mot phit va dung thiét bi thtr khdi luvgng
riéng g6 phu hgp. Thyc hién 200 Ian gd, bd ndp ra va gat
bot dv nhv md t& trong phwong phap 3 clia xac dinh khoi
lvong riéng thd. Lap lai qua trinh véi 400 lan gd. Néu khoi
luvgng clia 2 lan do khac nhau hon 2 %, lap lai quy trinh thir
V@i 200 lan gb niva dén khi chénh léch khéi lvong clia 2 lan
do lién tiép it hon 2 %. Tinh khdi lvgng riéng g ra g/ml ap
dung cdng thirc mf/1 00 (mtla khdi lvgng bdt trong cdc do).
Thuc hién trén 3 mau thi khac nhau va tinh két qua trung
binh. Céac diéu kién tht, bao gdbm dd cao khi roi, can duoc
bao cdo cling voi két qua.
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Cac phuong phap iio chi s6 nén cla bot
Vi céc tuong tac gilra cac hat bot anh hwong dén khoi lugng
riéng thd cua bt ciing la nhitng twong téc &nh hudng dén
tinh chét chdv cla bdt. nén viéc so sanh khoi lwgng riéng
tho va khoi lvong riéng gb co thé cung cap thudc do mic
dd quan trung twong doi clia cac tuong tac nay doi véi mot
loai bot. Phép so sanh nay duwoc st dung nhu mot chi s6 vé
kha ndng chay ctia bot, vi du chi s6 nén hodc ty s6 Hausner.
Chi s6 nén va ty s0 Hausner 1a nhitng chi s6 cho biét xu
huwéng bi nén clia bot nhy mé ta & trén. Céc chi s6 nay cho
phép xéc dinh kha ning lang xudng clia bdt va cho phép
danh gid mirc do quan trong twong d6i cla twong tac gilta
céc hat. Véi bot c6 tinh chat chay ty do, cac twong tac nay it
¢6 y nghta va khdi lwgng riéng tho va khoi lvgng riéng go cé
gia tri gan nhau. Bai véi bot kha nang chay kém hon, twong
tac gitra cac hat thuong 16n hon va khéi lugng riéng thd va
khoi luwong riéng gd cline khac nhau nhiéu hon. Sy khac
nhau nay dugc phan anh trong chi s6 nén va ty so Hausner.
Chis6 nén:
100(Vn —\4)

Vo
Trong do:
Vgla the tich biéu kién khi chwa bi nén.
VF la thé tich g& cudi cling.
Ty so Hausner:

Vo

v/

Tuly thudc vao ché pham, chi s6 nén co thé dwoc xac dinh
bang céch ap dung V:nthay cho vit Néu VIOduoc ap dune,
can phai ghi cung voi két qua,

V-0 la thé tich doc dwoc sau 10 1an gd 1én mau bot theo
phuong phap 1 clia muc Xac dinh khéi lugng riéng go.

PHU LUC 6
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7.1 XAC PINH CHIi SO ACETYL

Chi so acctvl la s6 miligam kaii hydroxyd can thiét dé trung
hoa acid acetic dwoc giai phong sau khi thiy phan 1 g cli6
pham da acetyl héa.

Céach xac dinh

a) Xac dinh chi s6 xa phong hda clia ché phdm theo Phu
luc 7.7.

h) Acetyl hoa ché pham theo phuong phap sau: Lay 10 g
ché pham cho vao binh Kjeldahl dung tich 200 ml, them
20 ml anhydrid acetic (77). L&p 6ng sinh han ngwoc ding
ngudn lam lanh 1a khéng khi. D&l binh trcn tim luéi phd
chat chiu nhiét c6 khoét mét 16 tron dwong kinh 4 cin. Bun
s6i nhe trong 2 h bang ngon Ira nhd cé chiéu cao khong
qué 25 mm va dugc diéu chinh dé Ilra khdng cham vao day
binh. Pe ngudi, rét vao mot céc to chira sén 600 m! nudc,
thém 0,2 g da bot (Ti) va dun s6i 30 min. Lam ngudi,
chuyén sang binh gan va gan bo 16p duti. Rira ché phdm
da acetyl hoa it nhat 3 1an, mdi 1an voi 50 ml dung dich
natri ciorid bdo hoa (TT) dm. cho dén khi nuéc rira khong
con phan tng acid voi gidy quy. Cudi cing, l&c véi 20 ml
nwdc dm va loai that kiét nwdc. ROt ché pham dd acetyl hoa
vao mot bat st nho, thém 1g natrisui/at khan (77), khudy
ky roi loc qua gidy loc kho gap nép.

c) Xéc dinh chi s6 xa phong hoéa cla ché pham da acetyl
héa theo Phu luc 7.7.

d) Tinh chi so acetyl clia ché phdm theo cdng thirc sau:
Chiss acetvl (b - a) x 1335

isO acety 1335 - 1
Trong do:

a lachi s0 xa phong hoa cua ché phdm chua acetyl hda;
b 1a chi s6 xa phong hoa cuia ché pharn da acetyl hoa.

7.2 XAC BINH CHI SOACID

Chi sb acid 1a s6 miligam kali hydroxyd can thiét de trung
hoa céc acid t do chira trong 1 g ché pham.

Céach xéac dinh

Néu khong c6 chi dén khac trong chuyén luan riéng, can
chinh xac khoang 10 g che phdm, thém 50 ml hon heTpdong
thé tich cthanoi 96 % (TT) va ether (77) da duoc trung hoa
trvdc vai dung dich kali hydroxyd 0,1 N (CD) hoac nairi
hvdroxyd 0,7 N(CB), duing 0,5 rnl dung dichphenoiphtaiein
(TTi) lam chi thi. L4c dé cha phdm tan hoan toan. Néu ché
pham kho tan, c6 thé dun hdi luu trén cach thiy. Chuan do
bang dung dich kaii hydroxyd 0,7 N (CO), l&c lién tuc cho
dén khi xudt hién mau hong bén vitng trong 15s.
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Tinh chi so acid clia ché phdm theo cong thirc sau:

Chi s0 acid = 22—
p
Trong do:
a la s ml dung dich kaii hydroxyd 0,1 N (CB) da dung;
p la lwvong ché pham dem thir (g).

7.3 XAC PINH CHI SO ESTER

Chi so cster la s6 miligam kali hydroxyd cén thiét dé xa
phong hoa céac ester ¢d trong 1 g ché pham.

Cach xac dinh

a) Xac dinh chi sd xa phong héa clia che phdm theo Phu
luc 7.7.

b) Xac dinh chi so acid clia ché pham theo Phu luc 7.2.
Tinh chi s6 ester bang cach 4y chi s6 xa phong hoa trlv di
chi so acid cua ché pham.

7.4 XAC BINH CHI SO HYDROXYL

Chi sd hydroxyl la s6 miligam kali hydroxyd can thiét dé
trung hoa acid t6 hop do acyl hda 1 g ché pham.

Céach xéac dinh i
St dung phuong phap A, trir khi cé chi dan khac trong
chuyén luén riéng.

Phwong phap A

NEu khdng co chi dan khac trong chuyén luén riéng, can
chinh xac mot lugng ché phdm (theo chi dan trong Bang
7.4) cho vao binh acetyl héa dung tich 150 ml c6 1&p ong
sinh han ngwgc dung ngudn iam lanh la khdéng khi, thém
lvgng thude thr pvridin - anhydrid acetic (TT) tvong ¢ng.
Pun s6i 1h trong cach thiy, diéu chinh dé muwc nudc cao
hon muc chat 16ng trong binh khoang 2,5 cm. Ldy binh
cling 6ng sinh han ra khoi ndi cach thly, it€ ngudi, ding
5 ml nwoc rira ong sinh han. Neu hon hop bi duc, thém
pvridin (T7) vira du d& lam trong. Ghi lai s6 ml pyridin
(Ti) da thém. LAc va dun lai trong cach thily 10 min nira,
roi lay ra. dé ngudi. Rlra 6ne sinh han va thanh binh véi
5 ml cthanoi 96 % (77) da trung tinh trwéc véi dung
dich phcnoiphtaiein (Ti)). Chuén dd bang dung dich kaii
hydroxyd 0,5 N trong clhanol (CB), dung 0,2 ml dung dich
phenoiphtaiein (77/). Song song tién hanh mét mau trang.
Tinh chi s6 hydroxy! clia ché pham theo cong thic sau:

(b-a)x 28,05

Chi sb hydroxyl = -------"-------——- + chi so acid

Trong do:

a la s6 ml dung dich kaii hydroxyd 0,5 N trong ethanol
(CD) da dung trong mau th;

b l1a s6 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 Mtrong ethanoi
(CP) d4 dung trong mau trang;

p la lugng ché pham dem thir (g).
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Hang 7.4 - Lugng ché plidm va lvgng thude thir tvong (ng

Lwong thudc thir

Chi s0 Luu;l;g :QC pham pyridin _—anhydrid
hydroxyl y (@ acetic (ml)

10- 100 20 5.0
100-150 15 5,0
150-200 LO 50

200 - 250 0,75 5,0

250 - 300 0,60 hay 1,20 5,0 hay 10,0
300 - 350 1,0 10,0

350 - 700 0,75 150

700 - 950 05 15,0

Phwong phap B

toan kho dung tich 5 ml. thém 2 mi thudc thir anhydrid

propionic (TT). P4y nit va lic nhe nhang cho dén khi ché

pham tan hoan toan. Bé yén trong 2 h. Néu khang cé chi

dan khéac, mé nép, cho ca binh vao mét binh nén rong

miéng dung tich 500 ml, ¢ chita san 25,0 ml dung dich

aniiin trong cvclohexan (77) va 30 ml acid acetic bang

(TT). Léc tron, d& yén 5 min va chuén dd bang dung dich

acid percioric 0,1 N (CD) cho dén mau xanh ngoc, dung

0,05 ml dung dich tim tinh thé (77) lam chi thi. Song song

tién hanh mdt mau tréng.

Tinh chi so hydroxyl clia che phdm theo cong thikc sau:
Chi sd hydroxyl = (b3 x 5610

Trong do:

a la s ml dung dich acid pcrcioric 0,1 N (CD) da dung

trong mau th;

b 1a s6é ml dung dich acid pcrcioric 0,1 N (CD) da dung

trong mau trang;

p la lvgng ché phdm dem thir (g).

Xac dinh ham lvong (%) nudc trong ché phdm (A) theo

Phu luc 10.3. Tinh chi so hydroxyl hiéu chinh theo cong

thirc sau:

Chi s6 hydroxyl hiéu chinh - Chi s hydroxyl -31,1 x A.

75 XAC BINH CHi SO10D

Chi sd iod 14 so garn halogen. tinh theo iod, két hop véi
100 g ché pham trong nhitng diéu kién qui dinh.

Cach xac dinh
Sir dung phwong phap iod bromid, trir khi c6 chi dan khac
trong chuyén luén riéng.

Phuwng phap iod bromid
Néu khéng co6 chi dan khac trong chuyén luan riéng, lay
Ivgng ché pham theo chi dan trong Bang 7.5 dé thi.

PHU l.uc 7
Dang 7.5 - Luong ché pham can lay

Chi s0 iod Lwong ché pham can lay (g)

Du6i 20 10

20-60 0,5 don 0,25
60- 100 0,25-0,15
Trén 100 0,15-0,10

Can lugng ché pham da chi dan, cho vao binh noén nui
mai dd duoc lam khd hodc duoc trang bang acid acetic
bang (TT), ncu khong chi dan khéc, hoa tan trong 15 ml
domform (77). Thém tir tir 25,0 ml dung dich iod bromid
(77), day nut, néu khdng c6 chi dan khéac, dé yén trong chd
t6i 30 min, thinh thoang l&c. Thém 10 ml dung dich kali
iodid 10% (77) va 100 ml nuéc cit. Chudn do bang dung
dich natri thioaulfat 0,1 N (CD), I manh cho dén khi
dung dich ¢ mau vang nhat, thém 5 ml dung dich ho tinh
bét (77) va ti€p luc chudn do cham cho dén khi dung dich
mét mau. Song song tién hanh mdt mau trang.
Tinh chi s6 iod ctia ché phdm theo cdng thirc sau:
o 1,269 x (b-a)

Chi s6 iod “ o
Trong do:
a la s6 ml dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CD) da dung
trong mau thir;
b la so ml dung dich natri thiosulfat 0,7 N (CB) dung trong
mau trang;
p ia lugng che phdm dem thir (g).

Phuong phap iod monoclorid
Neu chuyén luan quy dinh diing binh dinh luvgng
iod, trlr khi c6 chi dan khéc, dung loai binh dung tich
250 ml va dap (ng céc tiéu cliuan qudc gia.
Hoa tan lugng cha phdm d4 chi dan véi 10 ml dicioromethan
(TT) trong mot binh dinh lwgng iod khd. Thém 20 ml dung
dich iod monodorid (TT). By nit da dwoc 1am wét véi
dung dich kaii iodid 10 % (77), de yén 30 min trong chd
toi & nhiét do 15 °c dén 25 %\ Nho 15 mi dung dich kali
iodid 10 % (TT) lén miéng binh va can than mo nit. Ria
ndt, miéng va thanh binh véi 100 ml nuéc, 1&c déu. Chuéan
dd bang dung dich natri thiosuyai 0,1 .V (CD), l&c manh
cho den khi dung dich c6 mau vang nhat, thém 0,5 ml dung
dich ho tinh bt (TY) va tiép tuc chuan dd cham cho dén khi
dung dich mét mau. Song song tién hanh mdt mau trang.
Tinh chi so iod cta ché pham theo cbng thirc sau:
Chi s6 iod = 12692 ..2

p
Trong doé:
a la s6 ml dung dich natri thiosuyat 0,1 N (CP) da dung
trong mau thi;
b 1a s6 ml dung dich natri thiosullat 0,1 bi (CP) dirng trong
mau trang;
p la lugng ché pham dem thir (g).
Co6 thé tinh lwong ché phdm dem th&r (g) bang céach
lay 20 chia cho chi s0 iod ly thavét cao nhédt cua che
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phdm. Neu mau thi tiéu thu quéa ntra fvonii thudc thl iod
monoclorid cho vao, phai I&m lai thi nehiém véGi luwnit
ché pham nho hon.

7.6 XAC PINH CHi SO PEROXYD

Chi s6 peroxyd 14 s6 mili dwong lvgng gam oxyeen hoat
tinh biéu thi lugna peroxyd chira trong 1000 g ché phdm
khi duoc xac dinh theo cac phwong phap dudi day.

Céach xac dinh

St dung phuong phap A, khi chuyén luan riéng khéng qui
dinh phuong phép thi.

Phtrtmg phap A

Can 5,00 g ché pham cho vao binh nén nit mai dung tich
250 ml, thém 30 ml hon hgp gbm 3 thé tich acici Itceiic
hang (T7) va 2 thé tich cloroform (77), Iac cho tan va thém
0.5 ml dung dich kali ioaid b&o hoa (TT). Lac ding 1min,
them 30 mi nudc. Chudn do cham bang dung dich natri
thiosuifat 0,01 N (CD), lién tuc 14 manh, cho dén khi mau
vang gan nhuv bién mat. Them 0,5 ml dung dich ho linh
hot (TT) vatiép tuc chuan do, lic manh, dén khi dung dich
maét mau.

Song song tién hanh modt mau trang. Luong dung dich
natri thiosuiyat 0,01 N (CD) da dung trong mau tréng
khong duwgc vuot qua 0,1 ml.

Chi s8 peroxyd ctia ché pham dwoc tinh theo céng thirc sau:

(@-b) X1

Chi s6 pcroxyd =

Trong do:

a lasd ml dung dich natri thiosulfat 0,01 N (CP) da dung
trong mau tht;

b la s6 ml dung dich natri thiosui/at 0,0i N (CD) dfi dung
trong mau trang;

p la lwvgng ché pham dem thir (g).

Phwong phap B

Tién hanh thi trong diéu kién tranh anh sang.

Can chinh xac mét lugng ché phdm (theo chi dan trong
Bang 7.6.) cho vao binh nén nGt mai dung tich 250 ml,
thém 50 ml hén hop gdm 3 thé tich acid acetic hang (TT)
va 2 thé tich irimelhylpentan (TT). Bay n(t, Iac cho tan va
thém 0,5 mi dung dich kali fodid bdo héa (TT). Day nlt,
dé yén dung dich trong (60 + 1) s. Tiép tuc lac manh, rdi
thém 30 ml nudc. Chudn dd cham bang dung dich natri
thiosui/at 0,01 N (CD), lién tuc I manh cho dén khi mau
vang gan nhu bién mat. Thém 0,5 ml dung dich ho tinh bot
(Ti) va tiép tuc chudn do, lién tuc Iac manh, nhat la gan
diém ket thic do giai phong hét iod ra khoi 16p dung moi.
Them tirng giot dung dich natri thiosui/at 0,01 N (CB) cho
dén khi mat mau lam.

PI.-1K2
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Bang 7.6 - Lugng ché phdm can lay

Chi sb peroxyd Luung ché pham can lay (g)

0-12 2,00-5,00
12-20 1,20- 2,00
20-30 0,80- 1,20
30-50 0,50 -0,80
50 - 90 0,30-0,50

Tuy thudc vao lugng dung dich natri thiosul/at 0,01 N
(CD) da str dwng, néu can co thé thay thé bang dung dich
natri thiosullat 0,1 ;V(CD).

Ghi chi: Doi v6i chi s peroxyd > 70, khi chuan do dén
dunu dich c6 mau vang nhat, chd 15 s den 30 s méi thém
dung dich ho tinh bdt (TT), do trimcthylpentan c6 xu
hwdng ndi 1En bé mat 16p nwéc va day la thoi gian can thiét
dé trdn dung moi vai dung dich dinh lugng, dong thoi giai
phong hét iod. Nén dung dung dich natri thiosuifat 0,1 N
(CD) khi chi sd peroxvd I6n hon 150. Cé thé cho lugng
nho dung dich chat nhii hoa can bang wa nwdc/ua dau cao
(nhu polysorbat 60) 0,5 % dén 1,0 % (kl/kl) vao hdn hop
phan (ing dé lam cham sy tach pha va day nhanh thoi gian
giai phong iod.

Song song tién hanh mot mau tring. Néu lugng dung dich
natri thiosuliat dung trong mau trang vuot qua 0,1 ml, thay
céc thude thir tinh khiét va tién hanh thi nghiém lai.

Chi s pcroxyd ctia ché pham dugc tinh theo céng thic sau:

L (a- b) x 1000 Xc
Chi s6 pcroxyd =

Trone do:

ala s6 ml dung dich natri thiosuliat da dang trong mau thir:
b las6 ml dung dich natri thiosuliat da dung trong mau trang:
¢ la néng d6 dwong lwgng clia dung dich natri thiosuliat;
p la lugng ché pham dem thir (g).

7.7 XAC PINH CHi SO XA PHONG HOA

Chi s0 xa phong héa la s6 mili gam kali hydroxyd can thiét
dé trung hoa céc aeid Ly do va dé xa phong hda cac estcr
chira trong 1 g chét tht.

Céach xéac dinh
Néu khdng co6 chi dan khac trong chuycn luan riéng, lay
lugng ché pham theo chi dan trong Bang 7.7 (t6 tha.

Bcing 7.7 - Lugng ché phdm can lav

CIU s6 xa phong héa  lvgng ché phdm can

3-10 120 150
10-40 8,0- 12,0
40-60 50- 80
oo 30 50
100- 200 25- 30
200 - 300 10 20
300 - 400 05 10
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Can chinh xac lwong ché phdm da chi dan cho vao binh
non nat mai dung tich 250 ml. Thém 25,0 ml dung dich
kaii hydroxyd 0,5 N trong ethanol (CD) va vai vién bi thay
tinh. Lap 6ng sinh han nguoc va, trir khi ¢ chi dan khac,
dun s6i 30 min trén céach thdy, thinh thodng lac. Thém
1 mi dung dich phcnoiphtaiein (Ti'i) v& chuan dd ngay (khi
dung dich con dang ndng) bang dung dich acid hvdroclvric
0,5 N (CP). Song song tién hanh mdt mau trang.
Chi s6 xa phong hoa clia ché phdm dugc tinh theo cong
thirc sau:

28,05 X(b - a)

Chi sb xa phong hoa -

Trong d6:

a la s6 ml dung dich kali hvdroxyd 0,5 N trong ethanoi
(CP) da dung tronii mau trang;

b 1a s8 ml dung dich kaii hvdroxyd 0,5 N trong ethcmoi
(CD) d& dung trone mau thir;

p la luome ché pham dem thir (g).

7.8 XAC PINH CHAT KHONG BI XA PHONG HOA

Chét khong bi xa phong hoa, duoc tinh bang ty I1& phan
tram (kl/kl), la phan khong bay hoi ¢ 100 °C’ dén 105 cc
thu duoc khi chiét cha phdm da dwoc xa phong héa voi
mot dung mdi hiru co.

Céch xac dinh
Duing phwong phéap 1, trir khi c6 chi dan khéc trong chuyén
luén riéng.

Phuong phap 1

Can chinh xac khoang 2,0 g dén 2,5 g ché phdm cho vao
binh dung tich 250 ml, thém 25 nil dung dich kaii hydroxyd
0,5 N trong eihanoi ITT) va dun sdi 1h du6i 6ng sinh han
nguoc trén cach thdy, thinh thodng idc. Chuyén dung dich
sang binh gan, trang rtra binh véi 50 m! nuéc va khi dung
dich con dang am, chiét bang cach lac manh 3 1an, moi lan
voi 50 ml ether khong c6 peroxyd (TT), dung 50 mi ethcr
dau dé trang rra binh. Tap trung dich chiét ether vdo mot
binh gan khéac chira sén 20 ml nude. Néu dich chiét ether co
chtra cac tiéu phan ran lo liing, loc qua gidy loc loai khong
c6 chat béo, roi rira gidy loc bang ethcr khong co peruxyd
777). Lac nhe binh gan trong vai phut, dé yén cho tach 16p
va loai bo 16p nuéc. Rira dich chiét ether bang cach fac
manh 2 1an, mdi 1an v&i 20 ml nuéc va sau d6 3 ian, moi
1an v6i 20 ml dung dich kaii hvdroxvd 0,5 N (77), lac manh
va rira voi 20 ml nedc sau mdi lan x& ly. Cudi cing rira
nhiéu 1an, moi 1an v&i 20 ml nudc, cho dén khi nudc ilra
khong con phan (ng kiém voi dung dich phenuiphtuiein
(Tili- Chuyén dich chiét ether vao mét binh da can bi va
trang binh gan bang ether khong c6 peroxy'd (7T). cét bav
hui cther, r6i thém 3 ml aceion (TT). Dung fudng khdng khi
nhe nhang dudi hét dung méi ra klioi binh dwoc ngdm ngap
trong nudc dang sdi. dé nghiéng va quay tron, sdy binh dén
khoi lwvgng khong déi & nhiét do khong qué 80 cc.
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Hoa tan can trong binh véi 10 mi ethcmoi 96 % (77) méi
dun sbi va da dwgc trung tinh voi dung dich phenolphtaiein
(TTi). Chuén do bang dung dich notri hydroxyd 0,7 N trong
ethanoi (CD) véi chi thi ladung dich phenoiphtaiein (TTi).
Néu luvong dung dich natri hydroxyd 0,i N trong ethanoi
(CD) tiéu thy khong qua 0,1 ml, khdi lwgng can can duoc
la lwvgng chét khdng bi xa phong héa. Tinh ty Ié phan trdm
chat khong bi xa phong héa cé trong ché pham.

Néu luvgng dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong cthanoi
(CP) tiéu thu qua 0,1 mi, phai lam lai thi nghiém.

Phuong phép 2

Can chinh xac lugng ché pham theo chi dan (P g) cho vao
mot binh dung tich 250 ml, thém 50 ml dung dich kaii
hvdroxyd 2 M trong ethanoi (77) va dun 1h dugi 6ng sinh
han ngugc trén cach thly, thinh thoang lac. Lain ngudi toi
nhiét dd duéi 25 °c va chuven dung dich sang mot binh
gan, trang rlra véi 100 ml nwéc, roi chiét can than 3 lan,
moi lan v&i 100 ml ether khong cé peroxyd(TT). Tap trung
dich chiét ether vao mot binh gan khac chia san 40 ml
nwéc, lac nhe vai phat, dé yén cho tach I6p va loai bo itp
nudc. Rira dich chiét ether 2 Tan, moi lan v&i 40 ml nudc
va sau d6 3 1an, mdi 1an véi 40 ml dung dich kaii hydroxyd
3 % (TT'), rira vGi 40 ml nwdc sau moi Ian x@ ly. Cudi cling
rira nhiéu Ian, méi 1an véi 40 ml nwdc, cho dén khi nudc rira
khong con phan (*ng kiém véi dung dich phenoiphtaiein
(TTi). Chuyén dung dich ether vao binh da can bi, r&a binh
gan VGi ether khong cé peroxyd (77). cat cin than cho
bay hoi hét ether, thém 6 ml ace.ton (TT) vao cén. Dung
ludng khi nhe nhang dudi hét dune méi ra khoi binh va sy
kho can dén khoi lwvgng khong doéi & nhiét do 100 °c dén
105 °c. Dé ngudi binh trong binh hdt &m va can xac dinh
khéi lwoug can (A g).

TY I& phan trdm chét khong bi xa phong hoa trone ché
phadm - 100 A/P

Hoa tan can trong 20 mi ethanoi 96 % (TT) d4 duoc trung
hoa trwéc voi dung dich phenoiphtctiein (77) va chuan do
bang dung dich natri hvdroxyd 0, | N trong ethcmoi (CD).
Néu lugng dung dich natri hydroxxd 0,7 N trong cthanoi
(CD) tiéu thu qua 0,2 ml, can dad can khong dwgc coi la
chat khong bi xa phong hoéa va phai lam lai thi nghiém.

7.9 XAC BPINH LUU HUYNH DIOXYD
Ap dung phuong phap 1, trir khi ¢6 chi dan khac.

Phuong phap 1

Dung cu: Binh cau dung lich 1000 mi dén 1500 ml duwoc
l8p v6i sinh han nguoc. Dau trén cua sinh han ndi lién
ti€p voi hai 6ng hdp thu, mdi éng chita 10 ml dung dich
hvdrogen peroxyd 20 thé tich (77) méi dwgc trung hoa
v0i dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CB), dung dung dich
xanh hmmophenol (TT) lam chi thi. Binh dwgc 18p mot voi
suc khi v6i dau gan cham day binh.

Cach tién hanh:

Cho 500 ml nuéc va 20 ml acidhvdrocioric (77) vao binh.
Suc ludng khi nitrogen hay caroon dioxyd da di qua dung
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dich natri carbonat 10 % (77), dun tir tir dung dich trong
binh cho dén sdi. Duy tri ludng khi suc, dé dung dich soi
trong khoang 10 min, l1am ngudi bang cach nhing binh tir
tlr vao nwéc. M& nép, cho nhanh lugng ché phdm da can
(50 g dén 100 g) vao binh, dun nhe va dé sdi trong 45 min.
Théo hai 6ng hép thu truée khi ngiing suc khi. Gop dung
dich trong hai 6ng hép thu va chudn dd bang dung dich
natri hydroxyd 0,7 N (CD).

1 ml dung dich nairi hydroxyd 0,i N (Cb) twong dwong
v6i 3,203 mg S02

Lap lai phép thir trén, nhwng khong c6 che phdm. Dung
dich trong ong hép thu van phai trung tinh.

Phuong phap 2

Cho 150 ml nwéc vao binh A (Hinh 7.9.) va swc khi earbon
dioxyd 15 min qua toan bd hd théng voi toc do 100 mLmin.
Lay 10 ml dung dich hvdrogen peroxyd lodng (77), thém
0,15 ml dung dich xanh bromophenoi trong ethanoi (77).
Thém dung dich natri hydroxvd 0,1 N (CD) ciio dén khi
Xudt hién mau tim xanh (khéng vuot qua diém tuong
dwong) va chuyén dung dich thu dugc vao 6ng nghiém D.
Duy tri ludng khi suc carbon dioxyd, thao binh gan B ra
va ding 100 mi nuwéc chuyén khoang 25,0 g ché pham
vao binh A Qua binh gan, cho 80 ml dung dich acid
hydrocloric 16 % (77) vao binh A va dun séi 1h. M¢ khéa
binh gan, ngirng suc khi, dirng dun néng va nwéc sinh han.
Dung mot it nwdc chuyén dung dich trong 6ng nghiém D
sang binh nén miéng rong dung tich 200 ml. Bun 15 min
trén céch thly va dé ngudi. Thém 0,1 ml dung dich xanh
hromophenoi trong ethanol (77) va chuan doé bang dung
dich natri hvdroxvd 01N (CD) cho dén khi chuycn mau ti
vang sang xanh tim.

Song song tién hanh mdt mau trang.

Ham lugng lwu huynh dioxyd (phan triéu) duoc tinh theo
cdng thirc sau:

32030= (U - ¢) X—
m

Trong do:

v i 1a s6 1l dung dich notri hydroxyd 0,1 N (CD) da dung
trong mau thir;

v 21a s6 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD) d dung
trong mau trang;

n la ndng dd duong lwgng thuc cla dung dich natri
hydroxyd 0.7 ;V(CO);

m ia lugng ché pham dem thi (g).
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7.10 XAC BINH CAC CHAT OXY HOA

Cach xac dinh

Néu khéng c6 chi dan khéac trong chuyén luan riéng, can
chinh xac khoang 4,0 g che pham cho vao hinh nén nut
mai dung tich 125 ml, thém 50,0 ml nwéc. Bay nit va lac
5 min. Chuyén sang 6ng nat mai dung tich 50 mi va ly tam.
Lay 25,0 ml dung dich trong ¢ trén cho vao binh nén nat
mai dung tich 125 ml, thém 1ml acid acetic bang (TT) va
0,5 g d6n 1,0 g kaii iddid (77). P4y nut, lac nhe va dé yén
25 min dén 30 min trong chd t6i. Thém | ml dung dich hd
tinh bot (77) va dinh lvong bang dung dich natri thiosul/at
0,002 N (CD) cho dén khi dung dich mat mau. Song song
tién hanh mot mau tréng.

i ml dung dich natri thiosuvat 0,002 'V (CP) twong Gng
v6i 34 iig chat oxy hoa, tinh theo H2D 2

Ham lugng chat oxy héa, tinh theo H2 2 khong duoc qua
0,002 % (Ki/Kl), trir khi & chi dan khac trong chuyén lun riéng.

711 XAC PINH CARBON hflr co TOAN PHAN
TRONG NUOC DUNG CHO NGANH Duwoc

Lwgng carbon hiru co toan phan (TOC) c6 trong nuéc
dung cho nganh duoc dwoc xac dinh bang mdt phep dinh
lwvgng gidn ti€p cac chdt hitu co. Viéc dinh lwgng TOC
cling c6 thé dwoc dung dé ki€ém soat qua trinh thyc hién
cac cong doan khac nhau trong san xuat thudc.

C6 nhiéu phuong phap xac dinh TOC. B@i vay, thav vi dua
ra mot ki thuat cu thé, chuyén luan chung nay chi moé ta
cac quv trinh dugc st dung dé danh gia phuong phap da



Dwoc DIEN VIET NAM V

chon va xt ly két qua trong cac phép thir gi¢i han. Mot
dung dich chudn dugc phan tich sau nhitng khoadng thoi
gian thich hop, tly thudc vao tan suat do. Dung dich chuan
nay dugc pha tir mot chat dé bi oxy héa (nhu dwong trang)
¢d nong do dugc diéu chinh du dé thiét bi phat hién dwoc
va twong (ng voi gi6i han TOC can do. D6 thich hop clia
hé thong duoc xéac dinh bang viéc phan tich dung dich mot
chdt khé bi oxy héa hon (nhw 1,4-benzoquinon).

Noi chung, cac kiéu thiét bi dung dé xac dinh TOC trong
nudc dung cho nganh dwgc déu hoat dong theo nguyén ly
oxy héa hoan toan cac phan ttr chat hiru cu trong mau nwéc
thir thanh carbon dioxyd, sau dé dinh lwgng carbon dioxyd
tao thanh va ding két qua thu duoc dé tinh ham lugng
carbon trong nuéc.

Thiét bi sir dung phai phan biét dugc carbon hitu co va
carbon vo co (thudng ton tai & dang carbonat). Kha nang
phan tach phai hiéu qua bang cach xac dinh lwgng carbon
v0 co roi tinh lugng carbon hitu co bang cach trir né khdi
ham lwgng carbon toan phan. Cuing cé thé loai sach carbon
vO co khdi mau thir trudc khi oxy hda. Trong truong hop
nay c6 thé co nhitng phan w carbon hitu cu cling vi loai
theo, tuy nhién, nhitng chat hiru co d6 ton tai rat it trong
nwéc dung cho nganh dugc.

Thiét bi

Sir dung loai thiét bi da dwoc hiéu chinh gan trén day chuyén
hodc dat riéng ré. Kiém tra do thich hop ctia hé thong sau
nhitng khoang thoi gian thich hop nhu mo ta & dudi day.
Thiét bi phai cé gigi han phat hién < 0,05 mg carbon/1.

Nuwéc TOC

Str dung nuéc tinh khiét cao dat cc tiéu chuan sau:

Dién dan sudt: Khong qua 1,0 pS-cm s & 25 °c.

TOC: Khong quéa 0,1 mg/1.

Tuy thudc vao loai thiét bi s dung, ham lugng kim loai
nang va dong c6 thé phai dwgc khdng ché. Can tuén theo
c&c huéng dan ctia nha san xuat thiét bi.

Chuén bi do thay tinh

Sir dung do thay tinh dugc rira sach can than bang phuong
phap thich hop de loai bo cac chat hitu co. Cudi clng,
dung nwéc TOC dé trang lai.

Dung dich chuan

Hoa tan dudng trang, da dugc sdy khd 3h & 105 °c, trong
nwéc TOC dé thu dugc dung dich chira 1,19 mg dudng
trang/L (0,50 mg carbon/L).

Dung dich thtr
Thuc hién tat ca cac bién phap can thiét dé tranh 6 nhiém,
kay day nwoc can thir vao mot binh kin. Kicm tra nudc
cang nhanh cang t6t d& giam thiéu 6 nhiém do dd chira va
nit day clia 1Q

Dung dich kiém tra do thich hop cla hé théng

Hoa tan |,4-benzoquinon trong nwéc TOC dé thu duoc
dung dich c6 nong do 0,75 mg |,4-benzoquinon/L
(0,50 mc carbcm/L).

PHU Luc: 7

Kiém soat nwéc TOC

St dung nudc TOC thu duoc vao cung thoi diém 1dy d6
pha ché dung dich chuén va dung dich kiém tra d6 thich
hop clia hé thng.

Céc dung dich kiém tra

Ngoai viéc kicm soat nwdc TOC, chuén bi cac dung dich
trang thich hgp hay céac dung dich can thiét khac dé hiéu
chinh dwong nén theo huéng dan cla nha san xuét thiét bi.
Tién hanh thir cac mau trang thich hop dé chinh thiét bi
vé khong.

Do thich hgp clia hé théng

Tién hanh tht va ghi lai dap ng cutia cac dung dich sau:
Nwdc TOC (Rn), dung dich chuén (Rc) va dung dich kiém
tra do thich hop cta hé théng (Rrtl). Tinh ty 1& phan trdm
hiéu qua dap ng theo cdng thirc sau:

R71—Ry
R( - Rv

Hé théng dugc coi la thich hgp néu RE nam trong khoang
85,0% dén 115,0%.

RE- x 100

Céch tién hanh

Tién hanh kiém tra mau nudc thr va ghi lai déap
tng (Ry). Mau nuwoc thlr duoc coi la dat yéu cau khi
Rt R —Rn.

C6 thd ap dung phuong phap nay khi st dung thiét bi dat
trong day chuyén da dwoc hiéu chinh ding méc va cé do
thich hop ha thdng chap nhan dwoc. Vi tri dat thiét bi phai
dugc lya chon de dam bao cac dap ¢ng la dai dién cho
nwéc dwoc st dung.
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8.1 CAC PHAN UNC BINH TINH

Acetat

A. Bun nong ché phdm véi cling mot lwgng acid oxaiic
(TT). Hui xéng ra c6 mui acid acctic.

B. Hoa tan khoang 30 mg ché phdm trong 3 ml nuéc hodc
lay 3 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém
1an lwgt 0,25 ml dung dich lanthan nitrat 5 Vb (T7), 0,1 ml
dung dich iod 0,! N va 0,05 ml dung dich vmoniac 2 M
(77) va dun néng hon hop can than dén sbi, sau vai phit
xuat hién tia mau xanh lam hay mau xanh lam tham.

Nhém acetyl

Lay mot 6ng nghiém (kich thwéc 18 mm X 180 mm),
cho vao khoang 15 mg ché phdm hay mot lwgng theo chi
dan trong chuyén luan va 0,15 ml acid phosphoric (77).
Pay 6ng nghiém bang mot nGt c6 mang bén trons mot
dng nghiém nho hom (kich thuéc 10 mm x 100 mm), ong
nghiém nay chira nwdc dé lam sinh han. Cho mét giot dung
dich lanthan nitrat 5 % (TT) bam vao thanh day ngoai cua
ong nghiém nho (sao cho giot thuoc thir nay khéng bi roi
xudng ong nghiém chira ché pham trong suét qua trinh thi
nghiém, néu roi phai lam lai thi nghiém tir dau). Dat thiét
bi trong céach thily sdi 5 min (trlr truong hgp ché phdm kho
thy phan), sau do6 ldy éng nghiém nho ra, gat chéat lung thu
dwoc & day ngoai 6ng nghiém vao mot tdm st trang da chira
san 0,05 ml dung dich iod 0,02 N (TT), thcm vao canh dé
0,05 ml dung dich amoniac 2 M (TT). Sau 1min dén 2 min,
& vong ti€p xuc gitra hai dung dich xuat hién mau xanh lam
dan dan 1hdm 1én va bén trong mdt thoi gian ngan.

D0oi v6i cac ché pham khd thly phan, tién hanh theo chi
dan & trén, nhung dun hén hop tir tir t6i soi trén ngon lira,
thay cho viéc dun trong cach thay.

Alcaloid

Hoa tan vai mg ché phdm hodc mdt lugng ché pham theo
chi dan trong chuycn luan trong 5 ml nuéc, thdm dung
dich acid hydrocloric 2 M (77) den khi c¢d phan (ng acid,
thém 1 ml thuée thiDrageiidor//(77), xuét hién tla mau
cam hay dé cam.

Amin thom bac nhat

Acid héa mdt lwgng dung dich ché phdm theo chi dan
trong chuyén luan béng dung dich acid hydroduric 2 M
(77) hodc hoa tan 0,1 g ché pham trong 2 ml dung dich
acid hydrocioric 2 A/ (77). Them 0,2 ml dung dich natri
niirit 10% (77), sau 1min dén 2 min thém 1ml dung dich
2-naphihol trong kiém (77). Hén hop c6 mau cam tham
hay mau dé va thwong c6 tda cing mau.
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Amoni (mudi)

A. 1l0a tan khoang 0,02 g ché pham trong 2 inl nwéc hodc
lay mét lvong dung dich theo chi dan trong chuyén luan
thém 2 ml dung dich natri hydroxyd 2 M (77), dun néng,
sé x6ng ra khi c6 mui dac biét va lam xanh gidy quy dé da
thdm nuéc.

B. Iloa tan khoang 10 nig ché pham trong 5 m! nuéc hay
mot lvong dung dich theo chi dan trong chuycn lun, them
0.2 ml thudc thir Nessier (77), hon hgp c6 mau vang hay
tla vang nau.

Arseniat

A. PBun céch thiy 5 ml dung dich ché phdm 5 % hoéc
5 ml dung dich ché pham theo chi dan trong chuyén luan
v@i cling thé tich dung dich hypophosphit (TT) (thudc thir
Tilé), sé cho tua mau nau.

B. Hoa tan khoang 0,10 g ché phdm trong 2 ml nuéc hodc
lav 2 ml dung dich theo chi dan trong chuyén lun, thém
1 ml dung dich hac nitrat 2 % (77) sé tao thanh tlla mau
nau do, tha nay tan khi thém mot lugng dung dich ctcid
nitric loang (77) hoac mét lvgng dung dich amoniac.

c. Hoa tan khoang 0,20 g ché phdm trong 5 ml nwéc hodc
lay 5 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan, thém
5 ml dung dich amoni ciorid (77), 1ml dung dich amoniac
va vai giot dung dich rnagnesi suifat 5 % (77) seé cho tlia
két tinh tréng.

Arsenit

A. Phan (ing A trong muc arseniat.

B. Hoa tan khoadng 0,10 g ché pham trong 2 ml nuéc hodc
ldy 2 inl dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém
1ml dung dich bac nitrai 2 % (IT) s tao thanh tlia mau trang
hoi vang, tha nay tan khi thém mot lwvgng dung dich amoniac
hoac mdt luvgng dung dich acid nitric loang (77).

c. Hoa tan 0,1 g ché pham trong 2 ml nuwéc, hodc l1dy 2 ml
dung dich ché pham theo chi dan trong chuyén luan, thém
1ml dung dich dong sui/at (77), tla mau xanh luc sé dugc
tao thanh, tach tda va dun voi dung dich natri hydroxyd,
t0a sé chuvén thanh mau nau do.

Bac (mudi)

A. Hoa tan khoang 10 mg ché pham trong 5 ml nwéc hoac
lay mot lugng dung dich theo chi dan trong chuyén lun,
thém 3 giot dung dich acid hydroclohc 10 % (77) sé xuat
hién tda trang 16n nhon, tha nay khong tan trong dung dich
acid nitric loang (77) nhung tan trong dung dich amoniac
6 M (77).

B. Hoa tan 20 mg ché pham trong 5 ml nwéc hodc lay mot
Ivong dung dich theo chi dan trong chuyén luan, thém 2 ml
dung dich amoniac 6 M (77) va vai giot [ormaidehyd (77),
dun néng dung dich sé cé tla bac kim loai bam vao thanh
ong nghiém (phan (rng trang gwong).

Barbiturat
A. Lay khoang 5 mg ché pham, hoa tan trong 3 ml dung
dich cohait (i) acetat 0,2 % trong methanol (77), thém
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90 mg dén 30 mg natri tetraborat (Ti") dd duoc tan min,
(tun sbi sé xudt hién mau xanh tim.

B. Barbiturat c6 hydro & nhdm NH khong bi thay the: Hoa
tan khoang 5 mg ché pham trong 3 ml methanol (77), thém
0 1ml dung dich c6 chita 10 % cobalt iii) nitrat (77) va
10 % calci clorid (Ti). Tron déu, vira lac vira thém 0,1 ml
dung dich natri hvdroxyd 2 A4 (Tii s& xudt hién mau va
ma xanh tim.

Bari (mudi)

A. Lay mot luong dung dich mudi bari nhw chi dan trong
chuyén luan, thém vai giot dung dich acid sulfuric lodng
(77) s& xuét hién tda tring, tla nay khong tan trong dung
dich acid hydrocioric 10 % (77) va dung dich acid nitric
loéng (77).

B. Dung mot day bach kim hodc diia thav tinh lay mot
lugng chat thu dét trén ngon Ilra khdng mau, ngon Itra sé
nhudm thanh mau xanh luc hei vang, khi nhin qua kinh
thav tinh mau luc ngon Ira sé c6 mau xanh lam,

Benzoat

A. Lay 1ml dung dich trung tinh 10 % ché phadm trong
nwdc hodc mot luong che phdm theo chi dan trong chuyén
luan, thém 0,5 ml dung dich sét (iU) cloricii0,5 % (77) sé
Xuat hién ta mau vang tham, ttia nay tan trong ether (77).
B. L4y khoang 0,2 g ché phdm hodc mét lvgng cha pham
theo chi dan trong chuyén luin vao mét 6ng nghiém, lam
am bang 0,2 ml dén 0,3 ml acidsulfuric (TT) va dun ndng
nhe & day dng nghiém, se co tinh the mau tring thing hoa
bam @& thanh trong clia 6ng.

c. Hoa tan 0,5 g ché phdm trong 10 ml nwéc hodc dung
10 ml dung dich theo chi dan trong chuvcn luan, them
0,5 ml acid hvdrocioric (TT), sé cho tla. Két tinh fai tla
trong nwdc dm rdi lam kho dudi &p suat gidm, tha thu duoc
c6 nhiét dd néng chay tir 120 °c dén 124 °c (Phu luc 6.7).

Bismuth (mu6i)

A Thém 10 ml dung dich acid hydrocioric io % (77) vao
0,5 g ché phdm hoic dung 10 ml dung dich theo chi dan
trong chuyén luan. Bun s6i trong 1 min, dé ngudi r6i loc néu
can. Thém 20 m! nwéc vao 1 ml dung dich thu dwgc & trén,
Xuat hién tda trang hay hoi vang, tda nay sé chuyén thanh
nau khi thém 0,05 ml dén 0,1 ml dung dich natri Sulfid (77).
B. Thém 10 ml dung dich acid nitric 2 M (TT) vao 40 rng
den 50 mg ché pham hodc ding 10 ml che pham da duoc
xtr ly theo chi dan trong chuyén luan. Bun sbi trong 1 min,
dé ngudi roi loc néu can. Thém 2 ml dung dich thioure
40 % (TT) vao 5 ml dich loc thu dwoc & trén, xuat hién mau
vang da cam hav tua da cam. Thém 4 mt dung dich natri
fluorid 2,5 "o (77), dung dich khong duvgc mat mau trong
vong 30 min.

Borat

A. Hoa tan khoang 0,1 g che pham vao 0,1 ml acidsulfuric
(IT) trong mdt chén s. thém 3 ml methanol (TT), tron
déu réi cham Itra vao hén hgp, hén hgp chay véi ngon Ira
mau luc.
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B. Lay 5 ml dung dich ché phdm 10 %, them 0,5 ml dung
dich acid hvdroclohc lodng (TT) va 0.5 ml con nghé (77),
sé cho mau nau; them 1 ml dung dich natri Hydroxyd 10 %
(TT), mau nau chuyén thanh lam hay luc.

Bromid

A. Hoa tan mot lwgng ché pham cé chia khoang 3 mg
ion bromid trong 2 ml nwéc hodc ding 2 ml dung dich
theo chi dan trong chuyén luan. Acid hda bang dung dich
acid nitric loang (TT) va thém 0,4 ml dung dich bac nitrat
4 % (77). Léac va dé yén, c6 tla mau vang nhat 16n nhén
tao thanh. Loc 4y tla, rira tda ba Ian, méi lan voi 1 m!
nwéc. Phan tan tha trong 2 mi nwéc, them 1,5 ml dung dich
amaniac 10 M (77), tda kho tan.

B. lida tan mdt luong ché phain cé chira khoang 5 mg ion
bromid trong 2 ml nuéc hodc lay mot lvgng dung dich
theo chi dan trong chuycn luén, acid héa dung dich béng
acid sulfuric lodng (TT), thém 1 ml nuéc clor (TT) va
2 ml cloroform (TT), lac. Lép cloroform sé c6 mau do dén
mau nau do.

Carbonat va hydrocarbonat

A. Cho vao 6ng nghiém khoang 0,1 g ché pham, thém
2 ml nwéc hodc ldy 2 ml dung dich che phdm da dwoc chi
dan trong chuyén luan. Thém 2 ml dung dich acid acetic
2 M (77). Pay ngay niit da I&p sdn mot 6ng thiy tinh nho
uén goc. Bun nhe 6ng nghiém, khi thoat ra dwgc dan vao
mot 6ng nghiém khéc c6 chira san 5 ml dung dich bao hoa
calci hydroxyd (77), sao cho dau 6ng thly tinh nhé phai
ngap trong dung dich nay, tla trng tao thanh, tla nay tan
trong acid hydrocioric (77) qua thra.

B. Cho vao 6ng nghiém khoang 0,1 g ché pham, thém 2 ml
nudc hodc 1dy 2 ml dung dich ché phdm da duoc chi dan
trong chuyén luan. Thém 2 ml dung dich magnesi Sulfat
(77), neu la Carbonat sc cho tla trang, néu la hydrocarbonat
sé khong tao tua nhwng khi dun séi cuing cho tla trang.

Calci (mubi)

A. Lay khoang 20 mg ché phdm hodc mét lugng ché phdm
theo chi dan trong chuyén luan, hoa tan trong 5 ml dung
dich acid acetic 5 At (77), them 0,5 ml dung dich kali
ferocyanid (TT), dung dich van trong, thém khoang 50 nig
amoni clorid (77), tao thanh tda két tinh tring.

B. Them vao dung dich ché phdm theo chi dan trong
chuyén luan vai giot dung dich amoni oxaiat 4 % (77). tao
thanh tda trang, tda nay it tan trong dung dich acid acetic
6 A4(77), nhung tan trong acid hydrocioric (77).

Chi (mudi)

A. Hoa tan 0,1 « ché pham trong 1 ml dung dich acid
acetic 5 M(TT) hodc lay 1ml dung dich theo chi dan trone
chuyén luén, thém 2 ml dung dich kali cromat 5 % (77),
tla vang sé tao thanh, tla nay tan trong dung dich natri
hydroxyd 10 A4 (77).

B. Hoa tan 50 mg ché pham trong 1 ml dung dich acid
acetic 5 M (77) hoac 1 ml dung dich theo chi dan trong
chuyén luan. Thém 10 ml nwéc va 0,2 ml dung dich kali
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iodid 10 % (77), tda mau vang sé tao thanh; dun s6i 1min
den 2 n\:n cho tda tan ra, dé ngudi, tda lai xudt hién c6
dang nhirng manh vang 1ap kinh.

Citrat

A. Hoa tan khoang 0,1 g ché pham trong 2 ml nwéc, néu
can cd thé trung tinh héa dung dich bang amoniac (77),
hodc dung mét lugng dung dich theo chi dan trong chuvén
luan. Thém 1 ml dung dich calci ciorid j0 % (Ti), dung
dich van trong. Bun sbi dung dich sé xuét hién tla trang,
tla nay tan trong dung dich acid acefie 6 M (TT).

B. Hoa tun mot lvgng ché pham tirung dwong véi khoang
50 me acid citric trong 5 ml nwéc hodc 1dy 5 ml dung dich
theo chi dan trong chuyén luan. Thém 0,5 ml acid sulfuric
(TT), 1 ml dung dich kali permanganat (TT) va dun none
dén khi mat mau. Thém 0,5 ml dutig dich natri nitropnisitit
10% trong dung dich acid sulfuric T M, 4 e acid sulfamic
(T1) va tirng giot anumiac (77) dén khi acid sulfamic tan
hét, khi cho thira amoniac, xuét hién mau tim chuyén dan
thanh xanh tim.

Ciorat

A. Thém vai giot acid sulfuric (TT) vao 0,1 g ché pham, c6
tiéng nd 1ép bép va khi mau vang luc bay ra.

B. Hoa tan khoang 0,05 g che phdm trong 5 ml nuwéc, thém
0,5 ml dung dich bac niirat 2 % (77), khong xuét hién tiia.
Khi thém 2 giot dén 3 giot dung dich natri nitrit (77) va
2 giot den 3 giot acid nitric lodng (Ti), s& c6 tla trang tao
thanh, tla nay tan trong dung dich amwniac 6 M (77).

Clorid

A. Hoa tan mot lwgng ché pham twong (ng véi 2 mg ion
clorid trong 2 ml nwéc hodc dung 2 ml dung dich theo
chi dan trong chuyén luan. Acid hdéa bang dung dich acid
nitric = M (77), thém 0,4 ml dung dich bac nitrat 2 %
(77), L&c va dé yen, c6 tlia mau trang, 16n nhén tao thanh.
Loc ldy tda, riva tUa 3 1an, mai lan véi 1 ml nwéc, phan tan
tha trong 2 ml nwéc va thém 1,5 ml dung dich amoniac
10 M (77), uia tan dé dang.

B. Cho vao 6ng nghiém mot lwong che phdm tucmg (ng
khoadng hr 10 mg dén 20 mg ion clorid hay mét lwgng
theo chi dan trong chuycn luan. Thém 1ml dung dich kali
permanganat 5 % (77) va 1 ml acid sulfuric (TT), dun
nong, sc giai phong khi clor cé mui dac biét, khi nay l1dm
xanh gidy tam ho tinh bdt co kali fodid (IT) da tham nuoc.

Bong (mubi)

A Tloa tan khodng 10 mg ché pham trong 2 ml nwéc hodc
dang 2 ml dung dich theo chi dan trong chuy@n luan, thém
vai giot dung dich kali ferocyanid (TT), sé ¢d tla mau nau
do khéng tan trong acid acetic (TT).

B. Hoa tan khoang 10 mg ché pham trong 2 ml nwéc hodc
dung 2 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém
vai giot dung dich amoniac (77), sé cé tlla mau xanh, tua
ndy tan trong thudc thr qua thira tao thanh dung dich mau
xanh lam tham.
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Ester

Lay khoang 30 mg ché phdm, hodc mét luvgng ché phdm
theo chi dan trong chuyén luén, thém 0,5 ml dung dich
chtra 7 % hydroxyiamin hydrociorid (77) trong methanol
i IT) va0,5 ml dung dich kali hydroxyd 10 % trong ethanol
(77). Bun sbi. d& ngudi, acid hoa dung dich bang dung
dich acid hydrocioric 2 M (TT7), roi thém vai giot dung
dich sat (U!) ciorid i %, s& xuat hién mau dé hay mau do
co6 &nh lam.

locHd

A. Hoa tan mét hrong ché pham tuong tng khoang 4 mg
ion iodid trong 2 ml nuwéc hodc ding 2 ml dung dich theo
chi dan trong chuyén luan. Acid hda béng dung dich acid
nitric 2 M (77), thém 0,4 ml dung dich bac nitrat 4 % (77).
Lac va dé yén, ¢ tlia mau vang nhat, 16n nhén tao thanh.
Loc lav ta, lira tGa 3 1an, mdi 1an véi 1 ml nudc. Phan tan
tua trong 2 ml nwéc, thém 1,5 ml dung dich amoniac 10 M
(77), tha khéng tan.

B. Hoa tan mot lugng che phdm twong (ng véi 4 mg ion
iodid trong 2 m! nuwéc, hocic dung 2 ml dung dich theo
chi dan wong chuyén luan. Thém vai giot dung dich sat
(Hi) clorid 3 % (Ti), 2 giot acid hydrocioric (77), 1 ml
chroform (77) va lac, de yén. Lap cloroibrm c6 mau tim.

Kali (mudi)

A. Hoa tan 0,1 g ché phdm trong 2 ml nwéc hodc ding
2 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém 1ml
dung dich natri carbonat It % (77) rdi dun néng, khéng
tao thanh tlia. Thém vao trong Iic ndng 0,05 ml dung dich
natri sulfid (77), khong tao thanh tla. Lam ngudi trong
nwéc da va thém 1,5 mi dung dich acid tartric 20 % (77)
va dé yén, tao thanh tua két tinh mau trang.

B. Hoa tan khoang 40 mg ché pham trong 1 ml nuéc hodc
dung 1ml dune dich theo chi dan trong chuyén luan. Them
1 ml dung dich acid acetic 2 M (77) va 1 ml dung dich
noth cubaltinitrit 10 % (77) m&i pha, tao thanh tlla mau
vang hay da cam.

Kém (mubi)

Hoa tan 0,1 e ché phdm trong 5 ml nwéc hodc dung 5 ml
dune dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém 0,2 ml
dung dich natri hydroxyd 10 M (77), tao thanh tda tring,
t0a nav tan khi tiép tuc thém 2 ml dung dich natri hydroxyd
H) M (77). Thém 10 ml dung dich amoni ciorid 10% (77),
dung dich van trong, thém 0,1 ml dung dich natrl sulfid
[T1), tua bong trang dwgc tao thanh.

Lactat

Hoa tan mot lugng ché phdm twong (ng khodng 5 mg
acid lactic trong 5 ml nwéc, hodc 1y 5 ml dung dich theo
chi dan trong chuyén luan, Thém 1 ml nwéc brom (77)
va 0,5 ml dung dich acid sulfuric T M (77). Bun trong
cach thdy dén khi mat mau, thinh thodng khudy bang diia
thiy tinh. Thém 4 g amoni su'fat (IT) va tron déu. Thém
tlrng giot theo thcanh 6ng 0,2 mi dung dich c6 chita 10 %
natri nitroprusiat (7 7) trong dung dich acid sulfuric i M



PUQCBIEN VIET NAM V

(cha y khéng tron) va 1ml amoniac dam dac (TT). Pe yén
30 min, s& xudt hién mot vong mau luc gita bé mat cla
hai chét I6ng.

Magnesi (mubi)

Hoa tan khodng 15 mg che phdm trong 2 rl mcéc hodc
1av 2 ml dung dich theo chi dan trong chuvén luan. Thém
1 ml dung dich amoniac 6 M (77), tao thanh tia trang, tla
nay tan khi thém 1ml dung dich amoni clorid (Ti"). Thém
1 nil dung dich dinatri hydrophosphat 9 %, sé c6 tlia két
tinh mau trang.

Natri (mudi)

A. Hoa tan 0,1 g ché phdm trong 2 ml nuwéc hodc dlng
2 ml dung dich d4 dugc chi dan trong chuyén luan. Thém
2 ml dung dich kali carbonat 15 % (77) va dun dén soi.
Khéng duoc co tda tao thanh. Them 4 ml dung dich kali
pyroantimonat (77) va dun dan sbi. B¢ ngudi trong nuéc
da, néu can co thanh cdc bang dia thly tinh. Tla tring
duoc tao thanh.

B. Dung mot day bach kim hay dua thdy tinh, ldy mét hat
chat thir hay mot giot dung dich ché pham, dwa vao ngon
Ita khéng mau. ngon Itra s& nhudém thanh mau vang.

Nhom (mudi)
Hoa tan khoadng 0,1 g ché phdm trong 2 ml nuwéc hodc
dung 2 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém
tirng giot dung dich amoniac (Ti) cho téi khi tao tla keo
trang, tla nay chuyén thanh dé khi thém vai giot dung dich
alizarins (Ir).

Nitrat

A Hoa tan 0,1g ché phdm trong 2 ml nwéc hoéc dung 2 ml
dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém tir tir 2 ml
acid sulfuric (77), trén va dé ngudi. Cho can than (khéng
trén) doc theo thanh 6n& nghiém 1 ml dung dich sat (11)
sui/at 1,5 % (77). O’ mién tiép giap gitta hai chat Iéng c6
mot véng mau nau.

B. Tron 0,1 ml nitrobenzen (77) v6i 0,2 ml acid sulfuric
(Ti), thém mat lvgng ché pham da tan nho twong tng voi
khodng 1 mg ion nitrat hodc mét lwvgng dung dich theo chi
dan trong chuyén luan, dé yen 5 min, 1dm lanh trong nuéc
da vai min, vira l&c vira thém tir t& 5 ml nuwéc, sau dé 5 mi
dung dich natri hydroxyd i0 M (77) va 5 mi aceton (77),
lac rdi dé yén. Lirp chat long ¢ trén c6 mau tim tham.

Oxaiat

A. Hoa tan khoang 0,1 g ché pham trong 5 ml nwéc hodc
dung 5 ml dune dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém
0,5 ml dung dich calci ciorid IO % (77), tla mau tréng tao
thanh, tda tan trong acid vo co, khong tan trong dung dich
acid acetic 6 M (77).

B. Hoa tan khoang 0,1 g ché phdm trong 5 ml nwéc hodc
dang 5 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Acid
héa dung dich béng dung dich acid sulfuric 10 % (TT),
dung dich nay sé lam méat mau dung dich kalipermanganat
5 % (77) khi dun ndng.
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Peroxyd

A. Nho 1giot dung dich ché phdm vao 10 nil dung dich
acidsulfuric 2 % (TT), thém 2 ml ether (IT) va 1giot dung
dich kali dicromat 5 % (TT), l4c, 16p ether c6 mau xanh.
B. Lay 1ml dung dich ché pham, acid hda lihe bang dung
dich acidsulfuric j0 % (TT), thém tirng giot dung dich kali
iodid (77), sé gidi phéng iod, lam xanh ho tinh bot (77).

Phosphat

A. Hoa tan khoang 50 mg ché phdm trong 3 ml nwéc hodc
dung 3 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Acid
hoa dung dich bang dung dich acid nitric lodng (77), them
2 ml dung dich amonimolybdat (T7) s& hién tla mau vang.
B. Hoa lan khodng 0,1 g ché phidm trong 2 ml nuéc hodc
diang 2 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan.
Trung tinh hoa dung dich bang dung dich acid nitric loang
(77) hodc dung dich natri hydroxyd (77). Them 1 ml dung
dich bac nitrai 4 % (77) s€ tao tla mau vang, mau cua tla
khéng thay ddi khi dun séi, ta tan khi thém dung dich
amoniac 10 M (77).

Salicylat

A. Ldy 1 mi dung dich theo chi dan trong chuyén luan.
Thém 0,5 ml dung dich st (Ul) clorid 10,5 % (77), xuét
hién mau tim, mau khéng bi mét khi thém 0,1 mi dung
dich acid acetic 5 M (IT).

B. Hoa tan khoang 0,5 g ché phdm trong 10 mi nwéc hodc
dang 10 ml dung dich theo chi dan ctia chuyén luan. Thém
0,5 ml acid hvdrocioric (77), s& xut hién tua két tinh mau
trang. Loc Iy tda, rira tlia bang nwdc dén phan (ng trung
tinh voi gidy quy va lam kho trong binh hat am cé chia
acid sulfuric (TT). Nhiét d6 nong chay cla tla tr 156 °c
dén 161 °c (Phu luc 6.7).

sat (1) (mudi)

Hoa tan mot lvgng ché phdm twong (ng voi 10 mg sat (11)
trong 1 ml nudc, hodc dung 1 ml dung dich theo chi dan
trong chuyén luan. Thém 1 ml dung dich kalifc.ricyanid
5 % (TT), tia mau xanh lam tao thanh, tda nav khoéng tan
trong dung dich acid hydrocioric 2 M (T7).

Sat (11T) (mudi)

A. Hoa tan mot lugng ché pham co6 chira khoang 0,1 mg
sét (111) trong 3 tnl nwdc hodc dung 3 ml dung dich theo
chi dan trong chuvén luan. Thém 1 ml dung dich acid
hydrocloric. 2 M (77) va 1 ml dung dich kali thiocyanat
(77), dung dich c6 mau (l6. Dime 2 6ng nghiém, cho vao
mbi ng 1 ml dung dich thu duoc & trén. Mdt 6ng cho
thém 5 ml alcol amylif (IT) hodc ether (77), lic va de
yén, 16p dune mdi cd mau hong. Cho vao éng nghiém kia
3 mi dung dich thay ngan (Il) clorid 5 % (Ti), mau doé s&
bién mat.

B. Hoa tan mot lugng ché phdm twong ¢ng voi 1 mg sat
(1) trong 1 ml nwoc hodc dung 1 ml dung dich theo chi dan
trong chuyén ludn. Thém 1 ml dung dich kaliferoevanid
(77) tGa mau xatill lam tao thanh, tda nay khoéng tan trong
dung dich acid hydrocioric 2 M (Ti).
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Silicat

Trong mot chén nung bang chi hay bang bach kim, dung
mot soi dav dong tron déu mot lwong chat dé thu voi
10 mg natrifiuorid (77) va 0,2 ml acid sulfuric ddm dac
(17). D4y chén bang mot ndp nhya déo trong, mong; dudi
ndp nhwa c6 mot giot nuGc. Bun nong nhe, s& thay xuat
hién mdt vong mau trang xung quanh giot nuéc.

Stibi (antimony, hop chét)

Hoa tan bang cach dun nong nhe khoang 10 mg ché phim
trong 10 mi dung dich natri kali tarirai 5 % va dé ngudi.
Lay 2 ml dung dich nay hodc 2 ml dung dich ché pham
theo chi dan trong chuyén luan, nho vao dé tirng giot dung
dich nairi Sulfid (r 1), tla mau dd cam tao thanh, tGa nay s&
tan kill thém dung dich natri hydroxvd 2 M (11).

Sulfat

A. Hoa tan 45 mg ché pham trong 5 ml nwéc hodc dung
5 mi dung dich theo chi dan trong chuvon luan, thém 1ml
dung dich acid hydrocioric. 2 M (TT) va 1 nil dung dich
bari ciorid5 % (77), sé c6 tla mau trang tao thanh.

B. Thém 0,1 ml dung dich iod 0,1 N vao hon dich thu
dwoc & phan img trén, hon dich c6 mau vang (phan biét
v@i Sulfit va dithionit) nhung mat mau khi thém tlrng giot
dung dich thiéc (i) ciorid (77) (phéan biét véi iodat). Bun
s6i hon hop, khong duoc tao thanh tla c6 mau (phan biét
V(@i selenat va tungstat).

Sulfid

Hoa tan 0,1 g ché pham trong 2 ml nwéc hodc dung 2 ml
dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém 1ml dung
dich acid hydrocioric 10 % (77), khi bav ra c6 mui cla
hydrosuliid, khi nay s& lam nau hodc den gidy tdm dung
dich chi acetat (77) da thdm nuéc.

Bisulfit va Sulfit

A. Hoa tan khoadng 0,1 g ché pham trong 2 ml nwéc hodc
dung 2 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém
1ml dung dich acid sulfuric 10 % (t1). Bun néng nhe, sé
c6 khi lvu huynh dioxyd bay ra va lam den gidy tam dung
dich thdy ngan (Ii) nitrat (77).

B. Nhé tung giot dung dich iod 0,1 N vao dung dich ché
pham, mau cta dung dich iod sc mat.

Tartrat

A. Hoa tan khodng 15 mg che phdm trong 5 ml nwéc hodc
dung 5 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém
0,05 ml dung dich sat (i) siil/at i % va 0,05 ml dung dich
hydrogen peroxyd 10 tt (77); mau vang khéng bén viing
dwoc tao thanh, sau khi mau vang bién mat, thém tlrng giot
dung dich natri hydroxyd 2 M (77), xuét hién mau tim hay
do tia.

B. Ldy 0,1 ml dung dich ché phdm chia khoang 15 mg
acid tariric trong 1 ml hodc dung 0,1 ml dung dich theo chi
dan trong chuyén luan. Thém 0,1 ml dung dich kali bromid
i0 % (77), 0,1 ml dung dich resorcin 2 % (77) va 3 ml
acidsulfuric (TT). Bun trén cach thiy 5 min dan 10 min sé
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Xudt bién mau xanh lam thdm. Dé ngudi va rét dung dich
vao nudc, mau chuyén thanh do.

Thiosulfat

A. Hoa tan 0,10 g ché phdm trong 2 ml nwéc hodc dung
2 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém vai
giot dung dich iod 0,7 N, mau cua iod bién mét.

B. Hoa tan 0,10 g ché pham trong 2 ml nwéc hodc ding
2 ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém vai
giot dung dich acid hydrocioric. 10 % (Ti), c6 tla mau
trang dan chuyén thanh mau vang va cé khi lvu huynh
dioxyd bay ra lam den gidy tdm dung dich thly ngan (11)
nitral (77).

C. Hoa tan 0,10 g che phdm trong 2 ml nudc hodc ding
2 ml dung dich theo chi dan trong chuvén luan. Thém 1 ml
dung dich hac nitral 4 % (77), tijamau trang xuat hién, chuyén
nhanh sang mau vang roi dan dan sang mau den.

Thay ngan (mubi)

A. Nho 2 giot dén 3 giot dung dich thtr 1én mot miéng dong
phdi (77) da dugc co sach, sé xuat hién vét hoen mau xam
toi; vét nay sang ra khi dwgc lau nhe. Dot ndng phoi dong
do6 trong dng nghiém thi vét hoen s& mat.

B. Hoa tan khoang 0,10 g ché pham trong 2 ml nwéc, néu
la thay ngan oxyd thi hoa tan trong 2 ml dung dich acid
hydrocioric 10 % (77), hodc dung 2 ml dung dich theo
chi déan trong chuycn luan. Thém tirng giot dung dich kali
iodid (77) s& cho tla mau do, tla tan trong thudc thir qua
thira [d6i v&i muoi thay ngan (11)].

No6u la mudi thay ngan (7), khi thém tirng giot dung dich
kaii iodid (77) sé cho Ila mau vang, sau dé chuyén sang
mau luc.

Nhom xanthin

Tron vai miligam che phdm hodc lay mot lvgng che phdm
theo chi dan trong chuycn luan véi 0,1 ml dung dich
hydrogen peroxvd 700 tt (77) va 0,3 ml dung dich ocid
hydrocioric 2 M (77), dun trén céach thdy téi kho, s& co
can mau do hoi vang, thém 0,1 ml dung dich amoniac. 2 M
(77), mau clia can sé chuyén thanh tim do.

8.2 PINH TINH CAC PENICILIN

Phuolig phap sac ky 16p mong

Tién hanh phuong phap sac ky 16p mong (Phu luc 5.4),
ban méng (pha tinh) la silica gel H d& dugc silan hoa.
Cham riéng biét 1én ban méng 2 pl mdi dung dich sau:
Dung dich 1 Dung dich tht.

Dung dich 2 va 3; Cac dung dich cé chra cac chat doi
chiéu tuong (*ng trong Bang 8.2.

Sau khi trign khai sac ky, dé khé ban indng ngoai khong
khi, dat ban mong vao binh c6 hoi iod cho dén khi xuét hién
cac vét. Quan sat cac vét dudi anh sang ban ngay. Trén séc
ky do, vét chinh thu dwgc ctia dung dich (1) phai twong (ing
Ve vi tri, mau séc va kich thudc voi vét thu dwoc clia dung
dich (2). Déi véi benzatliin peniciiin va procain penicilin.
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Bang 8.2 - Binh tinh céc peniciiin bane phuong phap sac ky iép mong

Dung Nong e i ik o e Yéf céu
Tén nidu moi i o Chét doi ch_leu trong Chét dbi Ch.ICU trong Pha  dbi vai
dé hoa i dung dich 2 dung dich 3 dong  phép
% | >
tan : thir
Amoxycilin natri A 0,25  Amoxycitin trihydrat Amoxvcilin trihydrat + B A
1 Ampicilin trihydrat
" Amoxycilin trihydrat A 0,25 i Amoxycilin trihydrat ; Amoxycilin trihydrat + R A
Ampicilin trihydrat
Ampicilin A 1025 Ampicilin khan Ainpicilin khan + B A
Amoxycilin trihydrat
Ampicifin natri A 0,25  Ampicilin trihydrat Ampicilin trihvdrat + B A
_ Amoxycilin trihydrat
Ampicilin trihydrat A 0,25  Ampicilin trihydrat Ampicilin trihydrat & B A
Amoxycilin trihydrat
Benzalhin penicilin c 0,5  Benzathin benzy]pemcilin - A B
Benzylpenicilin kali D 0,5 ' Benzylpenicilin kali 1 Benzylpcniciiin kali A A
! ' i +Phenoxymethylpenicilin kali
i Benzylpenicilin nain D 0,5  Benzylpcnicilin natri I Benzylpenicilin natri A A
+Phenoxymethylpenicilin kali
mCloxacilin natri D 0,5 I Cloxacilin natri Cloxacilin natri + I A |, ¢
Dicloxaciiin natri + )
! I Plucloxacilin natri b
Dicloxacilin natri B 0,5 1Dicloxacilin natri Cloxacilin natri + A i ¢
Dicloxacilin natri +
Flucloxacilin natri
Flucloxacilin natri D 05  Flucloxacilin natri , Cloxacilin natri 4 A c
Dicloxacilin natri +
! i Flucloxacilin natri
Phcnoxymethvl- E* 05  Phcnoxymethvlpenicilin Phenoxymethylpenicilin kali A A
penicilin . + Benzylpenicilin kali
Phcnoxymethyl- D o5 i Phenoxymethylpenicilinkali ~ Phenoxymetiiylpenicilin kali A A
penicilin kali + Benzylpenicilin kali
Procain penieilin E 0,5  Procain benzylpenicilin i Ar B

dung dich 1 phai c6 2 vet chinh twong (ng Vvé vi tri, mau
sic va kich thudc voi 2 vet chinh trén sc ky do cua dung
dich 2. Phép thir chi c6 gid tri khi dat cac yéu cau dugc chi
ra trong Bang 8.2.

Céac hé dung moi khai trién (Pha dong)

A: Ho6n hop cla dung dich amoni acetal 15,4 % (77) va
aceton (77) (70 ; 30), dugc diéu chinh téi pH 5,0 bang
acid acetic khan (TT) néu nhu khéng c¢6 cac chi dan khac
trong bang [A*: Diéu chinh pH cta pha dong téi 7,0 bang
amoniuc (77)].

B: Hon hop cua dung dich amoni ace.tat 15,4 % (77) va
aceton (IT) (00 : 10) duoc didu chinh tdi pH 5,0 bang acid
acetic khan (77).

Dung moi

A: Dung dich mitri hydrocarboruit 4.2 % (77).

B: Hon hop accton - methanol (1 : 1).

C: Methanol.

D: Nuwoc.

E: Aceton (H*: Dung nu¢c la dung mdi cho dung dich 3).

Yéu cau doi VI phép thir

A: Phép thir chi ¢ gia tri khi trén sic ky do dung dich (3)
tach ra 2 vet rd rang, riéng biét.

B: Phép thir chi c6 gid tri khi trén sic kv do dung dich (2)
tach ra 2 vét r0 rang, riéng biét.

C: Phép thir chi c6 gi4 tri khi tren sic ky do dune dich (3)
tach ra 3 vét r6 rang, riéng biét.
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8.3 PHAN UNG MAU CUA CAC PENICIUN VA CEPHALOSPORIN

A. Cho 2 mg ché pham vao mdt dng nghiém (kich thudc 15 cm x 1.5 cm), lam am véi 0,05 ml nwéc, thém 2 ml acici
suifurie (TT). Ldc déu hon hop va quan sat mau cla dung dich. D&t 6ng nghiém trong cach thly s6i trong 1 min va lai
quan sat mau. Dunli dich ¢c6 mau tvong tng trong Bang 8.3.
B. Lap lai cach thir nhv phan (ng A, nhung thay 2 ml acid su!furie (TT) bang 2 ml dung dichformaidehyd trong acid
sulfurie (TT). Dung dich c6 mau tuong ng trong Bang 8.3.

Bang 8.3 - Phan (ng mau cla céc penicilin va cephalosporin
Dung dich

Dung dich/ormaldehvd formaldehyd trong
trong acid sulfuric (TT) j acidsulfuric (TT) i

Acid sulfuric (TT)

sau 1 min ¢ 100°c

Tén mau Acid sul/uric (TT)
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sau 1 min & 100 °C |

: Arnoxicilin natri Hau nhu khong mau ' Vang sam
Amoxicilin trihydrat Hau nhu khong mau Vang sam
Ampicilin Hau nhu khéng mau Vang sam i
Ampicilin natri I1au nhr khéng mau 1 Vang sam
Ampicilin trihvdrat Hau nhw khéng mau Vang sam
Ben/athin penicilin -~ F e ) Hau nhuw khéng mau Nau dé

; Benzylpenicilin kali * Hau nhu khéng mau Nau do

; Benzylpenicilin natri ; Hau nhu khong mau Nau do
Cefaclor 1 Hau nhw khéng mau 1 Vang nau i
Cefadroxil Vang ' Da cam i

i Cciixim Vang Da cam
Cefotaxim natri Vang sang Nau

\ Cefradin % Vang nhat Vang sam

1Cephalexin 1 ! Vang nhat Vang sam 1
Cephaloridin Vang nhat Hau nhw bo 1 Do nau

khéng mau

Cephalothin natri Vang (mau Hong nau bo i Do néau |

chuven nhanh) '
Cloxacilin natri i Vang xanh 1& nhat Vang !
Dicloxacilin natri Vang xanh I nhat Vang
Flucloxacilin natri | Vang xanh 14 nhat Vang
Phenoxymethyl peniciiin | Nau dd Nau do sam
Phcnoxymethyl penicilin kal Nau do Nau do sam
Procain penicilin Hau nhw Hau nhw Hau nhu Nau do

khoéng mau khéng mau khéng mau



