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Xac dinh diém két tinh — Phwong phap chung

Determination of crystallizing point — General method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwong phap chung d& xé4c dinh diém két tinh trong dai tir khodng
- 50 °C dén khodng + 250 °C.

Pidm két tinh ¢cé thé dwoc xac dinh tryc tiép trén mau thl “nhuw da nhan”, hay trén mau thir khd,
ho3c ca hai. Trong trwdng hop da kidm tra cac didu kién cla miu va, néu viéc xac dinh dugc
thwe hién voi miu thir khd, st dung phirong phép sdy, phai cong bé phwong phép thir cy thé
ddi véi tirng loai vt ligu.

2 Nguyén tic

Lam lanh chit 1dng hodc mAu @4 héa léng va x4c dinh diém két tinh bdng cach quan sét
nhiét d¢ trong khi két tinh dwdi cac didu kién xac dinh.

3 Thudc thir

. 3.1 Axeton.

3.2 Cacbon dioxit rén.
3.3 Pa.

3.4 Canxi sulfat, da dwoc sdy khd & nhiét &9 khoang 170 °C.

Shy khd canxi sulfat dihydrat (CaS0O4.2H,0) trong 24 h & nhiét d khoang 170 °C, dé& ngudi trong
binh hit 4m va sau d6 bdo quan trong binh kin.
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4 Thiét bj, dyng cy

Thiét bi, dung cy théng thudng trong phong thir nghiém va thiét bj, dung cu dugc trinh bay trong
Hinh 1, 2, 3 va 4 bao gdm céc dyng cy sau:

4.1 Ong két tinh, dwdng kinh ngoai khodng 25 mm va chidu dai khodng 150 mm.

4.2 Ong bio vé bén ngoai, dudng kinh trong khodng 28 mm, chidu dai khodng 120 mm va d%
day thanh éng khodng 2 mm.

4.3 Que khudy, bing thiy tinh ho3ic thép khong gi, dudng kinh khudy khodng 20 mm, c6 thé
thao tac bang tay hosic bdng may, tao ra mdt chuyén ddng xody khodng 30 mm trong 1 s.

4.4 Nhidt ké chinh x&c, vach chia 0,1 °C, sai sb thang do téi da cho phép 0,1 °C, véi dai duwgc
quy dinh trong phwrong phap thir cu thé ai véi tirng loai vat lidu.

4.5 Cbc Dewar, dung tich khodng 500 mL, chira hdn hop lanh thich hgp (carbon dioxit/axeton
ho3ic d4/nwdc hodc nwdc) va dugce trang bj nhiét ké phong thir nghiém phi hop. Mdt vi dy cla
cbc Dewar dugc dua ra trong Hinh 2, c6 thé st dung cac véat chira khac ¢é ciing dung tich.

4.6 Cbc Dewar, dwgc trinh bay trong Hinh 3. (Mt bén trong céc khéng cin trang bac.)

4.7 Binh gia nhigt, dwgc trinh bay trong Hinh 4, méi tredng gia nhiét chira ddu silicon ho#c
chét 1dng phii hgp khéc, va dwgc trang bj nhiét ké phéng thir nghiém phi hgp.

5 Céch tién hanh

5.1 Chudn b} miu thir 48 x4c djnh tryc tiép didm két tinh trén miu th” nhw d& nh4n”
5.1.1 San phdm dang léng

R6t mau thir chwa x ly vao éng két tinh (4.1) dén chidu cao khodng 60 mm va tién hanh theo
quy dinh trong 5.3,

5.1.2 San phdm dang rin

Truwée khi x4c dinh didm két tinh, san pham phai dwoc 1am néng chay trong bdn céch thly, trong
ti sy ho3c trong binh chira dAu [c6 thé thyre hién trong éng két tinh (4.1), str dung binh gia nhiét
(4.7)], gia nhiét ter tir 48 d3m bdo riing nhiét d8 clia san phdm noéng chdy khéng cao hon didm
néng chdy vai d6. R6t mau thtr néng chdy vao dng két tinh dén chidu cao khodng 60 mm va
tién hanh theo quy djnh trong 5.3.
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Kich thuéc tinh bing milimet
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Kich thuée tinh bdng milimet
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5.2 Chuén bj miu thir d& xac djnh diém két tinh trén miu thir khé
5.2.1 San phim dang léng

San phdm dang 16ng c6 ham lwgng nudc thdng thudng [nghia 1a nhé hon hoic bing 2 %
(theo khéi lwgng)] phai dwgc 1am khd trong éng két tinh (4.1) béing cach thém canxi sulfat.
R6t mau dang 18ng vao éng két tinh dén chidu cao khodng 60 mm, thém canxi sulfat (3.4) (cAn 2 g
dén 5 g) va tién hanh theo quy djnh trong 5.3.

Trong mét sb tredng hep, cé thé yéu clu 1am khé theo phwong phép khéc, didu ndy phai dwoc
quy dinh trong phwong phép thir cy thé adi véi tirng loai vat ligu.

5.2.2 San phdm dang rén
Phuwong phap sy san phdm dang rén phy thudc vao ham lwgng nudc clia mAu va gié trj didm két tinh.
5.2.2.1 San phdm cé ham lugng nwéc thip hon [nghta 1a nhd hon hodic bing 2 % (theo khéi ltrgng)]

S3an pham dang rdn véi didm néng chay duwdi 150 °C phdi dwoc lam khé véi canxi sulfat. R6t miu
néng chdy vao éng két tinh (4.1) dén chidu cao khodng 60 mm, thém canxi sulfat (3.4) (cAn 2 g
aén 5 g) va tién hanh theo quy djnh trong 5.3.

San ph3m dang rén véi didm néng chdy trén 150 °C phai dugc sy trong ti sy tai nhiét a4 60 °C
ho#c sy hut chan khéng, hodc bdng cach hong khd va xéc dinh didm két tinh khi tién hanh trén
m3u néng chdy. R6t miu nong chdy vao éng két tinh (4.1) dén chidu cao khoadng 60 mm va
tién hanh theo quy dinh trong 5.3.

Déi véi mAu thir cé didm néng chdy cao hon, phurong phap va thoi gian sy phai dwgce quy dinh
trong phuwrong phép thir cy thd adi véi tirng loai vat liéu; trong mét sé trudng hop, phrong phap
sy khéc c6 thé dung ddi véi mot loai vat lidu, ¢6 diém néng chay bét ky.

5.2.2.2 San phim c6 ham lwrgng nwéc cao hon

MEu ther v&i ham lwgng nudc cao hon (vi dy dang nhio) trudc khi xac dinh diém két tinh phai
dugc 1am khd trong moi tredng hep, vi dy trong td sy tai nhiét dd 60 °C hodc trong chan khéng,
V.v... Thyc hién xac dinh trén mau néng chdy. Rét miu néng chdy vao éng két tinh (4.1).dén
chiéu cao khodang 60 mm va tién hanh theo quy dinh trong 5.3.

Ngoai ra, v&i san phdm cé didm néng chdy dwéi 150 °C, thém mét it canxi sulfat (3.4)
(théng thwérng 2 g dén 5 g), vao trong éng két tinh treéc khi tién hanh xéac dinh.

Phwong phap sdy, thei gian sdy ho3c phwong phép sdy khac phai dwgc quy dinh trong
phuong phép thi cy thé déi véi tieng loai vat lidu.

CHU THICH: Trwéc khi xac dinh didm két tinh, m3u tht dang rdn phdi dwgc 12m néng chdy trong bdn
cach thiy, ti sy ho3c trong binh chira ddu [c6 thé thyrc hién trong éng két tinh sir dyng binh gia nhiét (4.7)),
gia nhiét tir tir & d3m bdo réing nhiét 4% clia m3u nong chdy khdng cao hon didm nong chay vai 6.
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5.3 Chudn bj thiét b}, dung cy

Cho que khudy (4.3) vao trong éng két tinh (4.1) @& chudn bj theo quy dinh trong 5.1 va 5.2.
Dam béo ring nhiét ké chinh x4c (4.4) @&t thdng ding, ngép trong chét 16ng hogc sdn phdm néng
chdy sao cho bu nhiét ké cach @4y éng két tinh khodng 15 mm so voi day éng két tinh. L&p khit
v&i éng bdo vé bén ngoai (4.2) (diing nut lie hodic 8ng bec cao su, néu cin), va dit tat ca vao vi tri
sau:

a) @i véi didm két tinh ndm trong dai tir nhiét dd phong xudng khodng — 50 °C: rét ady hdn hop
lanh thich hgp (carbon dioxit/axeton ho#c da bang/nwéc hodc nwéc) vao trong cbc Dewar tai
nhiét @3 thap hon d@idm két tinh da dugc xéc dinh 3 °C @én 5 °C;

b) @bi v&i didm két tinh ndm trong dai tir nhiét d phong 1&n dén khodng 100 °C: cho vao trong
céc Dewar (4.6);

c) dbi voi Gidm két tinh ndm trong khodng tir 100 °C dén khodhg 250 °C: cho vao trong
binh gia nhiét (4.7) tai nhiét a4 thAp hon diém két tinh da duoc xac dinh 5 °C dén 7 °C;

5.4 Phép xéc djnh

Kidm tra @& miu thr vBn & dang 18ng tai thdi didm thc hién, khudy miu thir va ghi lai sé doc
nhiét d8. Truéc tign, s doc phai gidm ddu, sau d6 ting ddt ngdt do chét két tinh; thinh thodng
nhiét @ duy tri n dinh trong mdt thdi gian ngén. Néu nhiét @6 ting virot qua 1 °C @én 2 °C,
didu ndy cho biét 34 xay ra hién tugng lanh qua mic. Trong trwdng hep nay, I3p lai viéc xac dinh,
két tinh dang 13ng hosic dang néng chdy d& ngin ngira hién twong lanh qua mirc. Doc nhiét do
cao nhit dat dwoc sau khi két tinh va didu chinh sb doc @& hiéu chinh sai sb thang do va 49 nhay
than thang do. Ghi lai nhiét @ chinh xac dén 0,1 °C dbi véi didm két tinh cla sin phdm dang
the nghiém.

CHU THICH 1: C6 thé khéng ding que khudy ma sir dung nhiét ké 1am que khudy va khudy béng tay nhung
phai tién hanh cin than @& tranh nhiét ké va vao thanh éng két tinh.

CHU THICH 2: P& x4c djnh chinh xac didm két tinh mau thir dang rén, didu can thiét 12 1am néng chdy méu
thir ma khong bj phan hiy. Kiém tra didu nady bing céch I3p lai thir nghiém va so sanh hai két qua véi nhau.
Néu két qua cho hai nhiét @9 két tinh Ia giéng nhau, chirng té réing didu kién trén 1a dat.

6 Bidu thj két qua

Ghi lai didm két tinh da xac dinh chinh xac dén 0,1 °C, chi ra cac didu kién déi v&i miu thir, nghia
14 thir nghiém trong didu kién da siy hoic chua sy, hodc ca hai.

10
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7 Béo cao thir nghiém

B4o c4o thlr nghiém phai bao gém céc thdng tin cy thé sau:

a) Vién dan phwong phép st dyng;

b)  Két qua thir nghiém va don vj tinh dugc st dung;

¢)  Moi d4u hiéu bét thwdrng ghi nhan trong qua trinh xac dinh;

d) Thao tac bat ky khéng bao gdm trong tiéu chudn nay hozc lya chon tuy y.

11
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