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I. NGUYEN TAC

Phuong phap dua vio sy tao thinh mét phire klidong mau
b&n vitng gitta nhom va mudi dinatri cta axit elylendiamintetra-
axetic (di-Na-EDTA), pha huy phite dé bang amoni (torua. Chudn
do luong di-Na-EDTA vira gidi phong biing dung dich ktm axetat
hoac dong sunfat vdi chi thi xylenon da cam hodc PAN.

Tach nhom khoi cac nguyén 18 cin, bang nalri hydroxii.

2. HOA CIHAT VA_DUNG DICH

Axit suniuricd 1,84 va dung dich (1 + 4), (I + 9).

Axit nitric d 1,40.

Axit clohydric d 1,19 va dung dich (1 - 1).

Axit axetic d 1,05.
Axit flohydric, dung dich 10%.

Natri hydrexit dung dich 25%. Bao quin trong binh polyety-

len.
Kali pirosunfat.
Naftri clorua..

Xylenon da cam chudan bi niiw sau: nghicn 1g xy:enon da

- cam voi 100g natri tlorua.
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| — (pyridin — azo) — 2 — naphton (PAN), dung dich- 0,29%
trong ruwou izopropylic hodce rugu etylic.

Ruou izopropylic.

Fenonftalein, dung dich 0,1% trong rugu etylic.

Ruou etylic 96 9% .

Amoni florua, dung dich 309%.

Amoni axetat.

Amoniac d 0,91.

Dung dich dém [, pH: 5,5—5,8 chudn bi nhu sau : hoa tan 500g
amoni avetat trong 300ml nu@e. Chuyén dung dich vao binh dinh
mire dung tich 1 lit, thém 30 ml axit axetic, thém nuée dén vach,
lic déu. '

Dung dich dém II, pH: 5,6 — 5,8 chuiiu bi nhu sau: hoa tan
320g amoni axetat trong 300 ml nude. Chuy@n dung dich vao binh
dinh mirc dung tich 1 lit, thém 5 ml axit axetic, thém nudc dén
vach, lic deéu.

Muéi dinatri axit etylendiaminteiraaxetic, dung dich 0,025 M
hoa tan 9.3g mudi trong 100 m] nuwde c6 vai giot amoniag, loc vao
binh dinh muc dung tich 1 lit, réa 2 — 3 lﬁn biing nuéc. Thém
murae dén vach, lic déu.

Nhom kim loai.

Dung dich nhém ti€u chudn chudn bi nhw sau: dun dén tan
1,000y nhém kim loai trong 50 ml dung dich axit clohidrie, oxy
héa bang 4 — 5 giot axit mll ic, dun s6i, lam lanh, chuyén dung
dich vio binh dinh mic dung tich 1 lit, thém nudc dén vach, lic
ddu. 1ml dung dich chira 0 0010 nhom.

Kam axelat, dung dich 0,625 chuan bi nhu sau: hoa tan 5,486g
kém axetal trong 100 ml nude, dun dén tan mudi, ldam ngudi,
chuv®n dung dich vae binh dinh mc dung tich 1 Iit, thém vai
ha giot axit axetic, thém nudc dén vach, lic déu.

Dong sunfal, dung dich 0,025 chuan bi nhu sau; dun 6,24g
dong sunfal trong 100 ml nuwde dén tan. Lam ngudi, loc vao binh
dinh nyre dung tich 1 lit, rira, thém nudc dén vach, lac déu.

110 chnédn dung dich kém axetat va dung dich dong sunfat tinh
bing gam nhom trén I ml dung dich tinh theo dung dich liéu
chuin nhiom nhw sau: lay lu'(mg cAn sal va tilan cdn ct vao
ham lirong eda ching trong mAu, cho vao binh nén dung tich
250 i), thém 20 — 40 ml dung dich nhdém tiéu chuiin, 40 ml dung

Sh]
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dich axit sunfuric (1 + 4) roi ti€p tuc thao tac nhu di miéu ta
trong muc 3. Truong hop khéng c6 titan kim loai ¢6 thé xic dinh
do chuin cdc dung dich chuin do theo mau liéu chuiin ferotitan
qua L4t cd chc giai doan phan tich nhur ddi véi mau.

3. CACH TIEN HANI

3.1. Cén cir vao ham lugng nhém dé liy lrong ein mau va
legng dung dich nhu & bang 1.

3.2, Khi ham luong silic dén 10% cho luong cin miu vio
binh nén dung tich 250'ml, thém 40 ml dung dich axit sunfuric
(1 + 4) r6i dun nhe dén tan miu. Sau dé them trng giot | —mi

axit nitric va dun bhoc hoi dén xuit hi¢n khéi anhidric sunfuric
diy dic.

Bang |
Ham lwgnyg nhém, % Lwronyg c¢in miu, g Luogng dx.ng dich, ml
Te 3,0 dén 4,0 <00 100
Trén 4,0 » 8,0 0,45 LUl
» 8.0 » 16,0 0,25 oo
» 16,0 » 25,0 s 0,25 05 !
» 25,0 » 35,0 0,20 25

pé ngudi, thém 50 — 60 ml nuwoe, dun dén tan muoi.

Néu con cédn khong tan, loc biing gidy lm- trung binh, rua
bing nuode nong. Chuyén gidy loc va cin vao chén hach ki,
héa tro roi nung. Thém 3ml dung dich axit flohidric. 2 — 3 giot
‘axit sunfuric rbi dun boc hoi dén khé. sau d6 nung chdy cin véi
2 —3g kali pirosunfat & 800 +25°C. P& ngudi, dil chén vio coce
dung tich 100 ml, thémn 20 ml dung dich axit sun{uric (1 4+ (9) rdi
dun dén tan khdi chay. Nhip dung dich véi dung dich chiah.

3.3. Khi ham lugng silic trén 109 -cho lwong cian miu vio
bal bach kim, thém 40ml dung dich axit sunturic (I + 4), 5l
dung dich axit flohidric, khuily déu va thém 5ml axit nitric.

Sau khi miu tan, dun bdc hoi dung dich dé&n xuit hién khoi
anhidric sunfuric. P& ngudi, thém “5ml — 30ml nwoe, chuvén

a4
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dung dich vao binh nén dung tich 230 ml. trang thanh bat biing
nirée n6ng. Pun bde hoi dung dich mdt lan nira dén boc khoi
dav dac. D& ngudi, thém 50 — 60 ml nuwoc rdi dun dén, tan-mudbi.

3.4, Dung dich thu durge bing mét trong:2 chch dd néu tr'ong
mue 3.2 hoic 3.3 dén 70 — 80°C, rét thanh dong nhd vao binh non
dung tich 250 ml ¢6 sin 60 ml dung dich natri hidroxit néng. Dun
501 dung dich va két tha 3 — 5 phut, lam lanh, chuyén vao binh
dinh mie dung tich 250 ml, thém nuoc dén vach, lic dtu.<Loc
dung dich vao binh kho, phin dung dich dau do di.

3.5. Cin cir vao phirong phap chuin d9 dé tién banh viée xac
dinh ham lwong nhom nhuw sau: '

3.5.1. Khi-chuan do luong du diNaEDTA bing dung di(}h
kém aretatcho lrong dung dich nhu da ghi trong bang 1 vao binb
nén dung tich 560 ml. trung hoa bang dung dich axit clohidri¢. voi
surd mit cha 2 — 3 giot dung dich fenonftalein dén mdt mau do,
cho du 2ml. Thém 50 ml diNaEDTA, 40ml dung dich dém I
nuce dén the tich 200ml rdi dun s6i 2 = 3 phil.

Lam nguoi dung dich, thém 0,1g hén hop xylenon da cam
chifin 46 lwgng du diNaEDTA biing dung dich k&m axelat. dén
lhi mau dung dich chuy@én (it vang sang dé thdm.

Thém 5>mi dung dich amoni floraa, dun soi dung dich 2'- 3
phit laim ngudi roi chiin do luwgng diNaEDTA vira gidi phong
hivng dung dich k&m axetat voi sy ¢6 mit cha 0,05% hon hop xy-
tenon «da cam.

3.5.2. Khichudn do lwong dw diNaEDTA bfing dung dich dong
sunfat cho lwong dung dich nhir dd ghi trong bang 1 vao binb
non dung tich 500 ml, trung hoa bang dung dich axit clohidric voi
<o 6 mit cha 2 — 3 giot dung dich fenolftalein dén mdt mau do,
cho de 2 ml Thém 50 ml diNaEDTA, 5 ml dung dich dém II, nuée
dén (hé tich 200 ml, roi dun sé6i 2.— 3 phat. D€ dung dich ngudi
dén 60 — 80°C. them 1 md dung dich PAN va chuin'd¢ lwong du
diNaliDTA bing dwng dich ddng sunfal dén khi miu cta dung
dich chuy®n tir vang sang tim do bén virng. Thém 5ml dung dich:
amort (lorua va dan s6i 2 — 3 phut. D¢ dung dich nguoi dén
0 — S00C, chuiin 46 luong diNaEDTA vira gidi phong: bing dung
dich dong sunfat.
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4. TINH KET QUA
4.1. Ham lugng nhom (X) tinh bing phin trim theo cong
thire:
V. T.100

1m

X =

?

trong dé:

V — the dich dung dich k&m axetat hofic ddng suafal da
tiéa t6n d& chudn do lwrong dung dich diNaEDTA duoce
giai phong sau khi thém dungedich amoni florua, ml:

T — d¢ chufin ctia dong dich kém axetat hodc ddng sun-
fat, g/ml;.

m — khéi lugpg miu twoug rng »&i phau dung dich J&y
vy,

{.2. Bang szii'léch cho phgp

Bang 2

————— — — LY oL

1 - o *
' Sai lech cho phép, & (tuyit dbi) i
P

Ham lwgng nkgdm, %

Tu 30 dén 60 | 0,20 ;
Trén 60 » 10,0 0,25 ‘

» 10,0 » 20,0 0,35

» 200 » 150 0,15




