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 Lêi nãi ®Çu 

TCVN 6468 : 1998 hoµn toµn phï hîp víi phÇn II cña s¸ch H−íng dÉn yªu cÇu kü 

thuËt cho nh÷ng chó ý chung, thö nhËn biÕt, dung dÞch thö vµ c¸c tµi liÖu tham kh¶o 

kh¸c cña JECFA (Guide to specifications, general notices, general analytical 

techniques, identification tests, test solutions and other reference materials − JECFA 

− FAO FOOD and nutrition paper − 5 rev 2). 

TCVN 6468 : 1998 do ban kü thuËt tiªu chuÈn TCVN/TC/F4 Phô gia thùc phÈm biªn 

so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn - §o l−êng - ChÊt l−îng ®Ò nghÞ, Bé Khoa häc, C«ng nghÖ 

vµ M«i tr−êng ban hµnh. 
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T i ª u  c h u È n  v i Ö t  n a m TCVN 6468 : 1998 

 

 

Phô gia thùc phÈm - Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh c¸c thµnh phÇn v« c¬ 

Food additives - Methods for determining inorganic components 

 

 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p ®Ó x¸c ®Þnh c¸c thµnh ph©n v« c¬ trong phô gia thùc phÈm. 

1   ChÊt kh«ng tan trong axit 

ChuyÓn 2 g mÉu, ®· ®−îc c©n chÝnh x¸c, vµo mét cèc 250 ml chøa 150 ml n−íc vµ 1,5 ml axit sunfuric ®Ëm 

®Æc. §Ëy cèc b»ng mét n¾p kÝnh ®ång hå vµ ®un nãng hçn hîp trªn mét b×nh c¸ch thuû trong 6 giê, th−êng 

xuyªn cä thµnh cèc b»ng mét que khuÊy ®Çu bÞt cao su vµ thªm n−íc ®· bÞ hao do bèc h¬i. C©n 500 mg 

chÝnh x¸c tíi 0,1 mg mét chÊt trî läc thÝch hîp ®· ®−îc sÊy kh« tõ tr−íc ë 105°C trong 1 giê, cho vµo dung 

dÞch mÉu vµ läc qua mét chÐn nung Gooch (®· c©n tr−íc), cã mét tÊm ®Öm ami¨ng. Röa cÆn cßn l¹i mét vµi 

lÇn b»ng n−íc nãng, sÊy kh« chÐn vµ cÆn ë 105°C trong 3 giê, ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm vµ c©n. Chªnh 

lÖch gi÷a khèi l−îng tæng céng víi khèi l−îng cña chÊt trî läc céng víi chÐn nung vµ tÊm ®Öm lµ khèi l−îng 

cña chÊt kh«ng tan trong axit. TÝnh phÇn tr¨m theo khèi l−îng. 

2   X¸c ®Þnh tro 

2.1   X¸c ®Þnh tæng sè 1 

C©n chÝnh x¸c kho¶ng 3 g mÉu trõ khi cã chØ dÉn kh¸c trong mét chÐn nung ®· biÕt khèi l−îng, ®èt ë nhiÖt 

®é thÊp (kho¶ng 550°), kh«ng v−ît qu¸ mµu ®á thËt xØn, cho ®Õn kho hÕt than, ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm, 

vµ c©n. NÕu kh«ng thu ®−îc tro tr¾ng th× lµm −ít khèi mÉu ®· than ho¸ nµy b»ng n−íc nãng, thu lÊy cÆn 

kh«ng tan lªn mét giÊy läc kh«ng tro vµ ®èt phÇn cÆn nµy vµ giÊy läc, cho ®Õn khi tro cã mÇu tr¾ng hoÆc gÇn 

nh− tr¾ng. Cuèi cïng, thªm dÞch läc, sau ®ã lµm bèc h¬i tíi kh«, vµ ®em nung toµn bé tíi mµu ®á xØn. NÕu 

                                                  

1 Chó thÝch - NhiÖt ®é quy ®Þnh ë tiªu chuÈn nµy lµ ®é C (°C). 
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vÉn kh«ng thu ®−îc tro tr¾ng, th× lµm nguéi chÐn nung, cho thªm 15 ml etanol, dïng que thuû tinh lµm vôn 

tro, sau ®ã ®èt hÕt etanol, l¹i nung toµn bé tíi mµu ®á xØn, ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm vµ c©n. 

Chó thÝch - NÕu cã khã kh¨n víi viÖc oxy ho¸ c¸c chÊt h÷u c¬, viÖc sö dông mét chÊt trî tro nh− ammonium 

nitrat cã thÓ chøng tá lµ tèt h¬n so víi viÖc hoµ tan phÇn cÆn vµ ®em läc tr−íc khi tro ho¸ tiÕp theo. 

2.2   X¸c ®Þnh tro kh«ng tan trong axit 

§un s«i tro ®· thu ®−îc nh− chØ dÉn ®èi v¬i tro tæng sè ë trªn, víi 25 ml axit clohydric lo·ng ST trong 5 

phót, thu lÊy chÊt kh«ng tan trªn mét giÊy läc kh«ng tro thÝch hîp, röa b»ng n−íc nãng, ®èt ë 800°±25°, 

®Ó nguéi vµ c©n. TÝnh phÇn tr¨m cña tro kh«ng tan trong axit theo khèi l−îng cña mÉu thö. 

2.3   X¸c ®Þnh tro (tro sunfat ho¸) 

2.3.1   Ph−¬ng ph¸p I (®èi víi chÊt r¾n) 

ChuyÓn mét l−îng mÉu thö ®· chØ dÉn trong c¸c chuyªn luËn riªng vµo mét ®Üa platin 50 ml - 100 ml ®· biÕt 

khèi l−îng hay mét dông cô thÝch hîp kh¸c vµ thªm ®ñ axit sunfuric lo·ng ST ®Ó thÊm −ít toµn bé mÉu. 

Nung nãng tõ tõ, b»ng c¸ch dïng mét bÕt ®iÖn, mét bÕp Argand hay ®Ìn ®èt hång ngo¹i, cho ®Õn khi mÉu 

kh« vµ hoµn toµn ho¸ than, sau ®ã tiÕp tôc gia nhiÖt cho ®Õn kho toµn bé mÉu bay h¬i hoÆc gÇn nh− tÊt c¶ 

cacbon ®· bÞ oxy ho¸, vµ ®Ó nguéi, tiÕp ®ã thÊm −ít cÆn nµy b»ng 0,5 ml axit sunfuric ®Ëm ®Æc vµ ®em ®èt 

theo cïng c¸ch nh− trªn cho ®Õn khi phÇn d− cña mÉu vµ mäi axit thõa bay h¬i hÕt. Cuèi cïng, nung trong lß 

nung ë nhiÖt ®é 800° ± 25° trong 15 phót hay l©u h¬n, nÕu cÇn, ®Ó hoµn tÊt viÖc nung cuèi cïng råi ®Ó nguéi 

trong b×nh hót Èm, vµ c©n. 

Chó thÝch - §Ó thóc ®Èy qu¸ tr×nh bèc h¬i axit sunfuric, nªn cho thªm mét vµo mÈu ammoni cacbonat 

ngay tr−íc khi hoµn thµnh viÖc nung. 

2.3.2   Ph−¬ng ph¸p II (®èi víi chÊt láng) 

Trõ khi cã c¸c chØ dÉn kh¸c, nÕu kh«ng th× chuyÓn mét l−îng mÉu theo yªu cÇu vµo mét cèc chøa thÝch hîp 

®· biÕt khèi l−îng, thªm 10 ml axit sunfuric lo·ng ST, vµ trén kü. Lµm bèc h¬i mÉu triÖt ®Ó b»ng c¸ch ®un 

nhÑ, kh«ng lµm s«i, vµ ®Ó nguéi. Cuèi cïng, nung nãng lß nung ë nhiÖt ®é 800° ± 25° trong 15 phót hoÆc l©u 

h¬n, ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm, vµ c©n. 

3   PhÐp thö giíi h¹n clo 

Trõ khi cã c¸c chØ dÉn kh¸c, nÕu kh«ng th× cho mét l−îng mÉu thö ®· quy ®Þnh vµo mét èng nghiÖm Nessler, 

hoµ tan trong kho¶ng 30 ml n−íc, vµ trung hoµ b»ng axit nitric lo·ng ST nÕu dung dÞch lµ kiÒm. Thªm 6 ml 

axit nitric lo·ng vµ pha lo·ng ST b»ng n−íc víi 50 ml. NÕu sö dông dung dÞch mÉu thö ®· xö lý, th× chuyÓn 
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dung dÞch mÉu vµo èng nghiÖm Nessler vµ pha lo·ng b»ng n−íc tíi 50 ml. ChuyÓn mét l−îng ®· ®Þnh axit 

clohydric 0,01 N vµo mét èng nghiÖm Nessler kh¸c ®Ó lµm chuÈn, thªm 6 ml axit nitric lo·ng ST vµ pha 

lo·ng b»ng n−íc tíi 50 ml. 

NÕu dung dÞch chøa mÉu kh«ng trong, läc c¶ hai dung dÞch trong cïng mét ®iÒu kiÖn. Cho thªm 1 ml thuèc 

thö nitrat b¹c ST vµo tõng dung dÞch, trén kü, vµ ®Ó yªn trong 5 phót, tr¸nh ¸nh s¸ng mÆt trêi trùc tiÕp. So 

s¸nh ®é ®ôc cña hai dung dÞch b»ng c¸ch quan s¸t c¸c èng Nessler tõ thµnh èng vµ tõ trªn xuãng t−¬ng 

ph¶n víi mét nÒn mÇu ®en. §é ®ôc cña dung dÞch mÉu kh«ng ®−îc v−ît qu¸ ®é ®ôc cña dung dÞch chuÈn. 

4   PhÐp thö giíi h¹n flo 

4.1   Ph−¬ng ph¸p I 

Ph−¬ng ph¸p ®o mÇu thori nitrat 

Nªn dïng ph−¬ng ph¸p nµy, trõ khi cã nh÷ng chØ dÉn kh¸c trong chuyªn luËn riªng. 

C¶nh b¸o : Khi ¸p dông phÐp thö nµy ®èi víi c¸c hîp chÊt h÷u c¬, nhiÖt ®é ë n¬i tiÕn hµnh ch−ng 

cÊt ph¶i ®−îc kiÓm so¸t chÆt chÏ trong suèt thêi gian thÝ nghiÖm ë d¶i yªu cÇu tõ 135° ®Õn 140° 

®Ó tr¸nh kh¶ n¨ng næ. 

Chó thÝch - §Ó gi¶m tèi thiÓu viÖc ch−ng cÊt mÉ tr¾ng bÞ rß rØ flo tõ dông cô thuû tinh, dông cô ch−ng cÊt 

cÇn ®−îc xö lý nh− sau :   Xö lý ®å thuû tinh b»ng dung dÞch natri hydroxit 10 %, sau ®ã dïng n−íc  ë vßi 

xèi röa vµ tr¸ng b»ng n−íc cÊt. Ngoµi ra, Ýt nhÊt ngµy mét lÇn, xö lý b»ng c¸ch ®un s«i 15 - 20 ml axit 

sunfuric lo·ng (1 : 2) cho ®Õn khi thiÕt bÞ ch−ng cÊt chøa ®Çy khãi; ®Ó nguéi, ®æ axit ra, xö lý l¹i víi dung 

dÞch natri hydroxit 10 % vµ röa tr¸ng kü. VÒ chi tiÕt xem môc 25.050 vµ 25.054 trong c¸c ph−¬ng ph¸p 

ph©n tÝch chÝnh thøc cña AOAC, xuÊt b¶n lÇn thø 13, n¨m 1980. 

Trõ khi cã c¸c chØ dÉn kh¸c, nÕu kh«ng th× cho 0,5 g mÉu vµ 30 ml n−íc vµo mét v×nh ch−ng cÊt dung tÝch 

125 ml, cã mét èng bªn vµ èng nhËn. B×nh ch−ng cÊt ®−îc nèi víi mét bé phËn ng−ng tô vµ cã mét nhiÖt kÕ 

vµ mét èng mao dÉn, c¶ hai bé phËn nµy ph¶i ch¹m vµo chÊt láng. Cho tõ tõ 10 ml axit pecloric trong khi 

khuÊy liªn tôc, sau ®ã cho thªm 2 hay 3 giät dung dÞch nitrat b¹c (1 : 2) vµ mét vµi h¹t bi thuû tinh, Nèi mét 

phÔu nhá giät nhá hay mét nguån t¹o h¬i víi èng mao dÉn. §Æt b×nh ch−ng cÊt trªn mét tÊm ami¨ng cã lç 

®¶m b¶o cho kho¶ng 1/3 b×nh ch−ng cÊt tiÕp xóc víi ngän löa. Ch−ng cÊt cho ®Õn khi nhiÖt ®é ®¹t tíi 135°. 

Cho thªm n−íc tõ phÔu hay x«ng h¬i qua èng mao dÉn, duy tr× nhiÖt ®é trong kho¶ng 135° ®Õn 140° trong 

suèt thêi gian thÝ nghiÖm. TiÕp tôc ch−ng cÊt cho ®Õn khi thu ®−îc 100 ml dÞch cÊt. Sau khi thu ®−îc 100 ml 

(dÞch cÊt A), lÊy thªm mét l−îng 50 ml (dÞch cÊt B) ®Ó ®¶m b¶o r»ng tÊt c¶ flo ®· ®−îc bèc h¬i hÕt. 

Cho 50 ml dÞch cÊt A vµo mét èng Nessler dung tÝch 50 ml. Trong mét èng Nessler t−¬ng tù kh¸c cho 50 ml 

n−íc cÊt tõ thiÕt bÞ nµy ®Ó ®èi chøng. Cho thªm vµo mçi èng 0,1 ml dung dÞch natri alizarinsulfonat (1 : 

1.000) ®· läc vµ 1 ml dung dÞch hydroxylamin hydroclorua míi ®−îc chuÈn bÞ (1 : 4.000) vµ trén kü. Thªm 
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tõng giät vµ khuÊy dung dÞch hydroxid natri 1 N hoÆc 0,05 N, sè l−îng tuú thuéc vµo thÓ tÝch flo l−îng dù 

kiÕn bèc h¬i vµ ch−ng cÊt d− thõa vµo èng chøa thµnh phÈm ch−ng cÊt cho ®Õn khi mÇu cña nã võa trïng 

víi mÇu kiÓm so¸t, ®ã lµ mÇu hång nh¹t. Sau ®ã thªm vµo tõng èng 1,0 ml axit clohydric 0,1 N vµ trén kü. 

Dïng mét buret cã kh¾c ®é tíi 0,05 ml, thªm tõ tõ vµo èng nghiÖm chøa dich cÊt ®ñ mét l−îng dung dÞch 

thori nitrat (1 : 4000) sao cho sau khi trén lÉn, mÇu cña chÊt láng chuyÓn ngay thµnh mÇu hång nh¹t. Ghi l¹i 

l−îng dung dÞch ®· thªm vµo, sau ®ã thªm chÝnh x¸c cïng mét l−îng nh− vËy vµo mÉu kiÓm tra (®èi chøng), 

vµ trén. B©y giê cho thªm vµo mÉu kiÓm tra dung dÞch natri florua (10 µg F/ml) b»ng mét buret ®Ó t¹o mÇu 

cña hai èng nµy trung hîp víi nhau sau khi pha lo·ng tíi cïng mét thÓ tÝch. Trén kü, vµ ®Ó cho tÊt c¶ c¸c bät 

khÝ tho¸t ra tr−íc khi tiÕn hµnh so s¸nh mÇu lÇn cuèi. KiÓm tra ®iÓm kÕt thóc b»ng c¸ch cho thªm 1 hoÆc 2 

giät thuèc thö natri florua vµo mÉu kiÓm tra. Sù kh¸c biÖt râ rµng vÒ mÇu s¾c sÏ xÈy ra. Ghi l¹i khèi l−îng 

thuèc thö natri florua ®· thªm. 

Pha lo·ng dÞch cÊt B thµnh 100 ml, vµ trén kü. Cho 50 ml cña dung dÞch nµy vµo mét èng Nessler 50 ml, vµ 

theo c¸c b−íc tiÕn hµnh nh− ®èi víi dÞch A. L−îng thuèc thö natri florua tæng céng cÇn cho c¸c dung dÞch tõ 

c¶ hai dÞch cÊt A vµ B kh«ng nªn v−ît qu¸ 2,5 ml. 

4.2   Ph−¬ng ph¸p II 

Ph−¬ng ph¸p A ®iÖn cùc chän läc ion 

4.2.1   Dung dÞch ®Öm  

Pha lo·ng 36 g axit cyclohexylenendinitrilo - tetra - axetic (CDTA) trong mét l−îng ®ñ hydroxit 1 M ®Õn võa 

®ñ 200 ml. ChuyÓn 20 ml dung dÞch nµy (t−¬ng ®−¬ng víi 4 g dinatri CDTA) vµo mét cèc 1.000 ml cã chøa 

500 ml n−íc, 57 axit axetic b¨ng, vµ 58 g natri clorua vµ khuÊy ®Ó hoµ tan. §iÒu chØnh pH cña dung dÞch tíi 

kho¶ng 5,0 ®Õn 5,5 b»ng c¸ch cho thªm dung dÞch hydroxit - natri 5 M, sau ®ã lµm nguéi tíi nhiÖt ®é phßng, 

pha lo·ng ®Õn 1.000 ml b»ng n−íc råi trén. 

4.2.2   C¸ch tiÕn hµnh 

Trõ khÝ cã c¸c chØ dÉn kh¸c trong tõng chuyªn luËn, nÕu kh«ng th× cho 8,0 g mÉu vµ 20 ml n−íc vµo mét 

b×nh ch−ng cÊt 250 ml, cho thªm 20 ml axit pecloric mét c¸ch thËn träng vµ sau ®ã thªm 2 ®Õn 3 giät dung 

dÞch nitrat b¹c (1 : 2) vµ mét vµi h¹t bi thuû tinh. Theo c¸c chØ dÉn vµ xem kü c¸c l−u ý vµ c¶nh b¸o ®· nªu 

trong ph−¬ng ph¸p I, ch−ng cÊt dung dÞch nµy cho ®Õn khi thu ®−îc 200 ml dÞch cÊt. 

ChuyÓn 25,0 ml dÞch cÊt vµo mét cèc nhùa 250 ml vµ pha lo·ng tíi 100 ml b»ng c¸ch dung dÞch ®Öm. §−a 

c¸c ®iÖn cùc so s¸nh vµ ion flo (hoÆc mét ®iÖn cùc flo hçn hîp) cña mét thiÕt bÞ cùc ion chän läc (nh− lµ thiÕt 

bÞ Orion model 407) vµo dung dÞch, vµ chØnh bé phËn hiÓu chØnh cho ®Õn khi kim b¸o chØ vµo ®iÓm trung t©m 

cña thang nång ®é L«-ga-rit, ®Ó ®ñ thêi gian cho c©n b»ng (kho¶ng 20 phót) vµ khuÊy ®Òu trong thêi gian 

c©n b»ng vµ trong su«ts thêi gian cßn l¹i cña thÝ nghiÖm. Dïng pipet nhá 1,0 ml dung dÞch cã chøa 100 µg 
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ion flo (F) trong 1 ml (®−îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch hoµ tan 22,2 mg natri florua, ®· ®−îc sÊy kh« tõ tr−íc ë 

200°C trong 4h, trong mét l−îng n−íc ®ñ ®Ó t¹o 100,0 ml) vµo trong mét cèc, ®Ó cho ®iÖn cùc ®¹t tíi møc 

c©n b»ng vµ ghi l¹i sè ®äc cuèi cïng trªn thang nång ®é L«-ga-rÝt (chó thÝch ph¶i theo ®óng c¸c chØ dÉn cña 

nhµ chÕ t¹o thiÕt bÞ, l−u ý ®Õn c¸c c¶nh b¸o vµ nh÷ng yÕu tè g©y nhiÔu, n¹p ®iÖn lùc vµ kiÓm tra nhiÖt ®é, bé 

phËn bï nhiÖt, vµ hiÖu chØnh). 

4.2.3   TÝnh to¸n 

TÝnh hµm l−îng flo, theo miligam trªn kilogam, theo c«ng thøc : 

  [IA/ (R - I)] x 100 x [200 / 25W] 

Trong ®ã  

I   lµ sè ®äc trªn thang ban ®Çu, tr−íc khi thªm dung dÞch natri florua; 

A  lµ nång ®é, flo trong dung dÞch natri florua ®· thªm vµo dung dÞch mÉu; 

R lµ sè ®äc trªn thang cuèi cïng, sau khi ®· thªm dung dÞch natri florua, tÝnh b»ng µg trªn ml; 

W lµ l−îng ban ®Çu cña mÉu, tÝnh b»ng gam. 

4.3    Ph−¬ng ph¸p III 

Ph−¬ng ph¸p B ®iÖn cùc chän läc Ion 

4.3.1   Dung dÞch natri florua (5 µg F trong ml) : 

ChuyÓn 2,210 g natri florua, ®· ®−îc sÊy kh« tõ tr−íc ë nhiÖt ®é 110° trong 2 giê vµ ®· ®−îc c©n chÝnh x¸c, 

cho vµo mét cèc nhùa 400 ml, thªm 200 ml n−íc, khuÊy cho ®Õn khi hoµ tan. Cho toµn bé dung dÞch nµy 

vµo mét b×nh ®Þnh møc 1000 ml, thªm n−íc pha lo·ng tíi v¹ch møc vµ trén ®Òu. B¶o qu¶n dung dÞch gèc 

nµy trong mét lä nhùa. Vµo ngµy thÝ nghiÖm, chuyÓn 5,0 ml dung dÞch gèc nµy vµo mét b×nh ®Þnh møc 1000 

ml, pha lo·ng b»ng n−íc tíi v¹ch møc vµ trén ®Òu. 

4.3.2   §−êng cong chuÈn 

ChuyÓn vµo tõng cèc nhùa dung tÝch 250 ml c¸c l−îng 1,0; 2,0; 3,0; 5,0; 10,0 vµ 15,0 ml, dung dÞch natri 

florua thªm 50 ml n−íc, 5 ml axit clohydric 1 N, 10 ml natri xitrat 1 M, vµ 10 ml natri EDTA 0,2 M vµo mçi 

cèc vµ trén kü. ChuyÓn tõng dung dÞch vµo mét b×nh ®Þnh møc 100 ml, pha lo·ng b»ng n−íc tíi v¹ch vµ trén 

kü. ChuyÓn 50 ml cña mçi dung dÞch cßn l¹i vµo mét cèc nhùa dung tÝch 125 ml vµ ®o ®iÖn thÕ cña tõng 

dung dÞch víi mét thiÕt bÞ ®iÖn cùc ion chän läc thÝch hîp (nh− thiÕt bÞ Orion Model No. 94-09, víi mµng thÓ 

r¾n), dïng mét ®iÖn cùc so s¸nh thÝch hîp (nh− Orion Model No. 90-01 víi ®Çu nèi ®¬n). VÏ ®−êng cong 

hiÖu chuÈn trªn giÊy b¸n L«-ga-rÝt hai chiÒu (nh− lo¹i giÊy K & E No. 465130) víi dung dÞch µg F trªn 100 ml 

dung dÞch trªn thang tû lÖ L«-ga-rÝt. 
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4.3.3   C¸ch tiÕn hµnh 

ChuyÓn 1,00 g mÉu vµo mét cèc thuû tinh dung tÝch 150 ml, khuÊy ®Òu trong khi cho thªm 10 ml n−íc cho 

thªm tõ tõ 20 ml axit clohydric 1 N ®Ó hoµ tan mÉu. §un s«i nhanh trong 1 phót, sau ®ã chuyÓn vµo mét cèc 

nhùa 250 ml, vµ lµm nguéi nhanh trong n−íc ®¸. Thªm 15 ml natri xitrate 1 M vµ 10 ml dinatri EDTA 0,2 M 

råi trén kü. ChØnh pH tíi 5,5 ± 0,1 b»ng axit clohydrric 1 N hay hydroxit natri 1 M, nÕu cÇn, sau ®ã chuyÓn 

vµo mét b×nh ®Þnh møc 100 ml, pha lo·ng tíi v¹ch b»ng n−íc vµ trén kü. ChuyÓn 50 ml dung dÞch nµy cßn l¹i 

vµo mét cèc nhùa 125 ml vµ ®o ®iÖn thÕ cña dung dÞch nµy b»ng thiÕt bÞ ®· m« t¶ ë trªn theo ®−êng cong 

chuÈn. X¸c ®Þnh hµm l−îng florua, t×nh b»ng µg, cña mÉu thö tõ ®−êng cong chuÈn. 

4.4   Ph−¬ng ph¸p IV 

Ph−¬ng ph¸p C ®iÖn cùc chän läc ion 

4.4.1   Dung dÞch ®Öm A 

Thªm 2 thÓ tÝch axit axetic 6 N vµo 1 thÓ tÝch n−íc, vµ chØnh pH tíi 5,0 b»ng dung dÞch hydroxit kali 50 %. 

4.4.2   Dung dÞch ®Öm B 

Hoµ tan 150 g natri xitrat dihydrat vµ 10,3 g dinatri EDTA dihydrat vµo 800 ml n−íc, chÝnh pH tíi 8,0 b»ng 

dung dÞch hydroxit natri 50 %, vµ dïng n−íc pha lo·ng tíi 1000 ml. 

4.4.3   Dung dÞch ®Öm C 

Hoµ tan b»ng c¸ch ®un s«i 36 g axit cyclohexylendinitrilo - tetra - axetic (CDTA) trong mét l−îng hydroxit 

natri 1 N ®ñ ®Ó ®−îc 200 ml, sau ®ã ®Ó nguéi, vµ läc qua giÊy läc sîi thuû tinh. Dïng pipet cho 30 ml dung 

dÞch nµy vµo mét hçn hîp bao gåm 750 ml n−íc, 87 g natri clorua, vµ 85,5 ml axit axetic b¨ng. ChØnh pH tíi 

kho¶ng 5,0 ®Õn 5,5 b»ng c¸ch thªm dung dÞch natri hydroxit 50 %, sau ®ã ®Ó nguéi, vµ dïng n−íc pha lo·ng 

tíi 3,000 ml. 

4.4.4   Dung dÞch chuÈn flo 

Dïng mét dung dÞch cã chøa 100 µg ion flo (F) trong 1 ml (100 mg/kg) cã b¸n trªn thÞ tr−êng, hoÆc ®−îc 

chuÈn bÞ b»ng c¸ch hoµ tan 22,2 mg natri florua, ®· sÊy kh« tr−íc ë nhiÖt ®é 200° trong 4 giê, vµo mét l−îng 

n−íc ®Õn võa ®ñ 100,0 ml. 

4.4.5   ChuÈn bÞ mÉu 

C©n chÝnh x¸c mét l−îng mÉu ®· x¸c ®Þnh trong chuyªn luËn, chuyÓn vµo mét b×nh ®inh møc 100 ml, vµ hoµ 

tan víi l−îng n−íc Ýt nhÊt, hoÆc trong mét thÓ tÝch dung dÞch axit clohydric, ®· ®−îc x¸c ®Þnh trong chuyªn 
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luËn. Thªm 50,0 ml dung dÞch ®Öm thÝch hîp A, B hay C nh− ®· x¸c ®Þnh trong chuyªn luËn nµy, thªm n−íc 

(pha lo·ng) tíi v¹ch møc vµ trén kü.  

4.4.6   C¸ch tiÕn hµnh 

Dïng pipet hót 50 ml mÉu ®· chuÈn bÞ vµo mét cèc nhùa vµ cho c¸c ®iÖn cùc so s¸nh vµ ion flo (hoÆc moät 

®iÖn cùc flo kÕt hîp) cña mét thiÕt bÞ ®iÖn cùc chän läc ion phï hîp, víi m¸y khuÊy tõ (Orion Model 407 hay 

t−¬ng ®−¬ng) vµo dung dÞch. B¾t ®Çu cho khuÊy tõ th−êng, vµ ®Æt ®é lÖch cña th−íc ®o tíi 100 % vµ nóm 

kiÓm so¸t nhiÖt ®é tíi nhiÖt ®é phßng, nhiÖt ®é nµy ph¶i b»ng nhiÖt ®é dung dÞch. §iÒu chØnh bé phËn hiÓu 

chuÈn ®Ó cã thÓ ®äc bÊt cø sè ®o nµo trªn thang L«-ga-rÝt t¨ng dÇn, vµ ®Ó cho thiÕt bÞ ®o æn ®Þnh. 

Chó thÝch - §iÖn cùc chän läc ion ph¶n øng chËm h¬n nhiÒu so víi ®iÖn cùc pH, vµ cã thÓ kh«ng nhËn 

®−îc mét sè ®o æn ®Þnh trong vßng 2 - 3 phót. Sè ®o nµy cÇn ph¶i kh«ng ®−îc thay ®æi trong 30 - 60 

gi©y. 

Thªm chÝnh x¸c mét l−îng dung dÞch chuÈn flo, nh− ®· ghi trong c¸c chuyªn luËn, ®Ó ®iÖn cùc ®¹t tíi tr¹ng 

th¸i c©n b»ng trong khi vÉn tiÕp tôc khuÊy, vµ lÊy sè ®äc cuèi cïng trªn thang L«-ga-rÝt t¨ng dÇn, ghi l¹i gi¸ 

trÞ nhËn ®−îc lµ S. Thùc hiÖn phÐp thö tr¾ng b»ng c¸ch dïng 50 ml dung dÞch ®Öm cïng lo¹i nh− ®· dïng 

®èi víi mÉu ®ang ph©n tÝch vµ ghi gi¸ trÞ nhËn ®−îc nµy lµ B. 

4.4.7   TÝnh to¸n 

  

 (V x C) 

X¸c ®Þnh gi¸ trÞ ∆ theo c«ng thøc   

 50 

Trong ®ã : 

V lµ thÓ tÝch dung dÞch flo chuÈn ®−îc thªm vµo, tÝnh b»ng ml; 

C lµ nång ®é chÝnh x¸c cña dung dÞch flo chuÈn, tÝnh b»ng mg/kg; 

50 lµ l−îng (ml) mÉu ®· chuÈn bÞ ®−îc sö dông. 

TÝnh to¸n Nång ®é flo (F) trong mÉu b»ng miligam trªn kilogam, theo c«ng thøc : 

  [(S x ∆) - B] x (100 / W) 

trong ®ã : W lµ l−îng mÉu ®· lÊy, t×nh b»ng g. 

5   X¸c ®Þnh l−îng hao hôt sau khi sÊy 

Chó thÝch - CÇn thùc hiÖn c¸c b−íc phßng ngõa phô thÝch hîp khi c©n c¸c mÉu dÔ hót Èm hay tan r÷a ®Ó 

®¶m b¶o rµng chóng kh«ng hót thªm Èm. 
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Trõ khi cã c¸c chØ dÉn kh¸c trong chuyªn luËn riªng, nÕu kh«ng, tiÕn hµnh viÖc x¸c ®Þnh víi 1 g - 2 g chÊt 

thö, ®· ®−îc trén kü tõ tr−íc vµ c©n chÝnh x¸c. Lµm nhá mÉu tíi møc bét mÞn khi mÉu lµ c¸c h¹t tinh thÓ. 

C©n mét chÐn c©n n«ng cã n¾p thuû tinh, ®· ®−îc sÊy kh« trong 30 phót trong cïng mét ®iÒu kiÖn nh− sÊy 

mÉu thö. Cho mÉu vµo trong chÐn, ®Ëy n¾p, vµ c©n. Dµn ®Òu mÉu thö tíi ®é dÇy kho¶ng 5 mm, vµ kh«ng 

qu¸ 10 mm trong tr−êng hîp lµ c¸c vËt liÖu lín. §Æt chÐn cã mÉu vµo buång sÊy, më n¾p vµ còng ®Ó n¾p 

trong buång sÊy, vµ sÊy mÉu ë nhiÖt ®é vµ trong thêi gian ®· quy ®Þnh theo tµi liÖu riªng, khi më lß sÊy, ngay 

lËp tøc ®ãng n¾p chÐn c©n l¹i vµ ®Æt nã nguéi tíi nhiÖt ®é phßng, trong mét b×nh hót Èm tr−íc khi c©n. 

NÕu chÊt thö nãng ch¶y ë mét nhiÖt ®é thÊp h¬n nhiÖt ®é ®· x¸c ®Þnh cho viÖc thö nµy, chuÈn bÞ mÉu nh− ®· 

m« t¶ ë trªn, sau ®ã ®Æt nã vµo mét b×nh hót ch©n kh«ng cã chøa axit sunfuric. Rót ch©n kh«ng tíi ¸p suÊt 

130 Pa (1 mm thuû ng©n), duy tr× ch©n kh«ng nµy trong 24 giê, vµ sau ®ã c©n mÉu kh«. 

6   X¸c ®Þnh l−îng hao hôt sau khi nung 

TiÕn hµnh nh− chØ dÉn trong môc “l−îng hao hôt sau khi sÊy“. Tuy nhiªn, trõ khi cã c¸c chØ dÉn kh¸c, nÕu 

kh«ng, ®èt mÉu ë nhiÖt ®é 450° tíi 550° vµ dïng ®Üa platin, th¹ch anh hoÆc sø thay cho chÐn c©n. 

7   X¸c ®Þnh c¸c t¹p chÊt kim lo¹i 

TÊt c¶ c¸c ph©n tÝch x¸c ®Þnh c¸c vÕt kim lo¹i, ®Òu b¾t ®Çu b»ng viÖc hoµ tan mÉu vµ, nÕu cã thÓ ®−îc, 

b»ng viÖc ph©n huû c¸c chÊt h÷u c¬ trong mÉu thö. Hµm l−îng vÕt kim lo¹i khi ®ã cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh b»ng 

c¸c ph−¬ng ph¸p ®o trªn thiÕt bÞ hay b»ng ph−¬ng ph¸p ho¸ häc. 

Ph−¬ng ph¸p phæ nguyªn tö kÕt hîp cã thÓ x¸c ®Þnh nhanh vµ ®é chÝnh x¸c cao, hiÖn ®ang ®−îc sö dông 

réng r·i trong tr−êng hîp cã mét sè l−îng lín mÉu cÇn thö. 

Ph−¬ng ph¸p ho¸ häc dùa trªn sù h×nh thµnh c¸c hîp chÊt mÇu ®Æc tr−ng cña c¸c t¹p chÊt kim lo¹i. C−êng 

®é mÇu cña mÉu vµ cña c¸c chuÈn khi ®ã ®−îc so s¸nh b»ng m¾t hoÆc dïng mét quang phæ kÕ. 

8   C¸c ph−¬ng ph¸p sö dông thiÕt bÞ (dù kiÕn) 

C¸c ph−¬ng ph¸p ®−îc m«t ta trong môc nµy ®−îc coi lµ c¸c vÝ dô vÒ ph−¬ng ph¸p ®o trªn thiÕt bÞ ®o, cã thÓ 

dïng ®Ó ph©n tÝch ®inh l−îng mét vµi t¹p chÊt kim lo¹i trong c¸c phô gia thùc phÈm. Còng cã thÓ sö dông 

c¸c ph−¬ng ph¸p kh¸c ®· ®−îc thõa nhËn. 

Ph−¬ng ph¸p I cã thÓ ¸p dông ®èi víi c¸c chÊt tan ®−îc trong axit lo·ng hoÆc hçn hîp axit. Ph−¬ng ph¸p II 

®−îc dïng cho c¸c chÊt kh¸c. ViÖc lùa chän ph−¬ng ph¸p cho xö lý ban ®Çu cña mét chÊt cã thÓ theo c¸c 

chØ dÉn ®· cho trong c¸c chuyªn luËn riªng vÒ phÐp thö giíi h¹n kim lo¹i nÆng. 

8.1   Nguyªn t¾c 
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MÉu thö ®−îc hoµ tan trong axit hoÆc ®−îc v« c¬ ho¸ trong mét hçn hîp axit sunfuric, axit nitric vµ trong mét 

sè tr−êng hîp lµ axit pecloric. C¸c nguyªn tè bari, cadimi, ch×, ®ång, cr«m, vµ kÏm trong dung dÞch ®−îc x¸c 

®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa th«ng th−êng. Antimoan vµ aseni ®−îc x¸c ®Þnh 

b»ng c¸ch sö dông kü thuËt t¹o hydrua l¹i nh¹y h¬n. 

8.2   L−u ý chung 

Do l−îng kim lo¹i nhá, nªn ®ßi hái hÕt søc cÈn thËn ®Ó gi¶m møc thuèc thö tíi møc thÊp nhÊt ®Ó tr¸nh g©y « 

nhiÔm trong khi thö. Mäi dông cô thö ph¶i ®−îc lµm s¹ch hoµn toµn b»ng hçn hîp axit lo·ng nãng (1 phÇn 

axit clohydric, 1 phÇn axit nitric ®Æc vµ 3 phÇn n−íc), sau ®ã röa s¹ch ngay b»ng n−íc tr−íc khi sö dông. 

8.3   ThiÕt bÞ dông cô 

8.3.1   B×nh kendal, lµm b»ng thuû tinh silic hay thuû tinh bosilicat (dung tÝch danh ®Þnh 100 ml) ®−îc l¾p 

thªm ë cæ mét khíp nèi B24 nh− h×nh 1. PhÇn nèi thªm nµy ®−îc dïng ®Ó ng−ng khãi vµ cã mang mét phÔu 

cã kho¸ qua ®ã cã thÓ ®−a c¸c thuèc thö vµo b×nh. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh 1 - B×nh kendal c¶i tiÕn (kiÓu hë) 

8.3.2   ThiÕt bÞ quang phæ hÊp thô nguyªn tö. Cã thÓ dïng bÊt kú thiÕt bÞ nµo cã b¸n trªn thÞ tr−êng vËn hµnh 

theo kiÓu hÊp thô, víi ®iÒu kiÖn nã cã c¸c ph−¬ng tiÖn ®Ó lùa chän hçn hîp  chÊt oxy ho¸ / nhiªn liÖu  cÇn 

thiÕt tõ viÖc lùa chän kh«ng khÝ, khi agonm oxit nit¬,  hydro vµ axetylen, vµ  cã  ®é dµi b−íc sãng tõ 180 ®Õn 

600 nm. 
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Bé phô tïng t¹o hydrua còng cÇn thiÕt vµ hiÖn cã s½n ë c¸c h·ng chÕ t¹o thiÕt bÞ hÊp thô nguyªn tö. §Ó thao 

t¸c theo kiÓu ph¸t x¹ vµ c¸c phÐp ®o hÊp thô cã liªn quan ®Õn viÖc t¹o ra mét hydrua thÓ khÝ, khi cÇn cã mét 

bé ghi ®iÖn thÕ, tèt h¬n c¶ nªn dïng lo¹i nhiÒu d¶i, phñ ®−îc d¶i tõ 1 - 20 mV. 

8.4.3   Thuèc thö 

Thuèc thö ph¶i lµ lo¹i tinh khiÕt cao h¬n cÊp chÊt l−îng thuèc thö ph©n tÝch. Hoµn toµn dïng n−íc kh«ng 

chøa kim lo¹i (xem ë d−íi) : 

(a) Axit nitric, tû träng 1,42 

(b) Axit pecláic, dung dÞch 60 % (w/w) 

(c) Axit sunfuric, H2SO4 98 % 

(d) Axit clohydric, tû träng 1,16 - 1,18 

(e)  Dung dÞch axit clohydric 5 N ®−îc chuÈn bÞ b¨ng c¸ch pha lo·ng thuèc thö (d) víi n−íc cÊt kh«ng 

chøa kim lo¹i 

(f) N−íc kh«ng chøa kim lo¹i. N−íc cÊt cã thÓ ®−îc ch−ng cÊt l¹i tõ mét thiÕt bÞ lµm b»ng thuû tinh 

hoµn toµn, hoÆc cã thÓ cho ®i qua mét cét nhùa trao ®æi cation, vÝ dô nh− Amberlite IR 120 (H) 

(g)  Natri sunfat  

(h) C¸c h¹t nhá natri borohydrua 

(i) Kali clorua  

8.5   Dung dÞch chuÈn : 

Sö dông dung dÞch chuÈn b¸n s½n trªn thÞ tr−êng, hoÆc pha dung dÞch chuÈn nh− sau : 

(a)   Dung dÞch chuÈn ®ång 

Hoµ tan 3,928 g sunfat ®ång CuSO4.5 H2O tÝnh khiÕt trong n−íc, dïng n−íc pha lo·ng tíi 1.000 ml ë 

nhiÖt ®é 20°, trong b×nh ®Þnh møc. Dïng n−íc pha lo·ng 10 ml nµy tíi 100 ml trong b×nh ®Þnh møc khi 

cÇn ®Õn. 

   1 ml = 100 µg Cu 

(b)   Dung dÞch chuÈn kÏm 

Hoµ tan 1,000 g bét kÏm tinh khiÕt trong mét hçn hîp gåm 10 ml n−íc vµ 5 ml axit clohydric [thuèc thö 

®Æc biÖt (d)] vµ dïng n−íc pha lo·ng tíi 1000 ml ë nhiÖt ®é 20°, trong b×nh ®Þnh møc. Dïng n−íc pha 

lo·ng 10 ml dung dÞch nµy tíi 100 ml trong b×nh ®Þnh møc khi cÇn. 
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   1 ml = 100 µg Zn 

(c)   Dung dÞch chuÈn crom 

Dïng n−íc pha lo·ng 5.80 ml dung dÞch natri dicromat tíi 100 ml ë nhiÖt ®é 20° trong b×nh ®Þnh møc, khi 

cÇn. 

   1 ml = 100 µ Cr 

(d)   Dung dÞch chuÈn antimoan 

Hoµ tan 2,668 g kali antimoan tactrac K (SbO) C4H4O6 trong n−íc cÊt, dïng n−íc pha lo·ng tíi 1000 

ml ë nhiÖt ®é 20°, trong b×nh ®Þnh møc. Dïng n−íc pha lo·ng 10,0 ml nµy tíi 100 ml trong b×nh ®Þnh 

møc, khi cÇn. 

   1 ml = 100 µ Sb 

(e)   Dung dÞch chuÈn ch× 

Hoµ tan 1,60 g nitrat ch× Pb(NO3)2 trong axit nitric (10 ml axit nitric ®Æc pha lo·ng víi 20 ml n−íc, ®· 

®un s«i ®Ó lo¹i bá khãi nit¬, vµ ®Ó nguéi) vµ dïng n−íc pha lo·ng tíi 1000 ml, trong b×nh ®Þnh møc. 

Dïng n−íc pha lo·ng 10,0 ml dung dÞch nµy tíi 500 ml ë nhiÖt ®é 20° trong b×nh ®Þnh møc, khi cÇn. 

   1 ml = 100 µ Pb 

(f)   Dung dÞch chuÈn bari 

Hoµ tan 1,779 g bari clorua BaCl2.H2O trong n−íc cÊt, pha lo·ng b»ng n−íc tíi 1000 ml ë 20°, trong 

mét b×nh ®Þnh møc. Dïng n−íc pha lo·ng 10,0 ml dung dÞch nµy tíi 100 ml trong b×nh ®Þnh møc mét 

v¹ch, khi cÇn. 

   1 ml = 100 µ Ba 

(g)   Dung dÞch chuÈn asen 

Hoµ tan 1,320 g oxit asen As2O3 b»ng c¸ch h©m nãng ë nhiÖt ®é kh«ng v−ît qu¸ 60° víi 14 ml dung 

dÞch hydroxit natri 5 N trong cèc 100 ml. Lµm nguéi, cho thªm 0,2 ml chØ thÞ phenol phtalein vµ trung hoµ 

b»ng axit sunfuric 6 N. ChuyÓn dung dÞch nµy vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml, cã chøa 10 g natri hydro 

cacbonat ®−îc hoµ tan trong n−íc, dïng n−íc röa hÕt l−îng trong cèc. Pha lo·ng víi n−íc tíi v¹ch møc 

ë nhiÖt ®é 20°, vµ trén. Dïng n−íc pha lo·ng 5 ml dung dÞch nµy tíi 1000 ml ë 20° trong b×nh ®Þnh møc, 

khi cÇn. 

   1 ml = 100 µ As 

(h)   Dung dÞch chuÈn cadimi 
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Hoµ tan  2,282 g  3CdSO4 . 8H20 trong  n−íc cÊt, dïng  n−íc pha  lo·ng tíi  1000 ml ë 20°, trong  b×nh 

®Þnh  møc.  Dïng  n−íc  pha lo·ng 10,0 ml dung dÞch nµy tíi 500 ml ë 20° trong  mét  b×nh  ®Þnh  møc, 

khi cÇn. 

   1 ml = 20 µg Cd 

 

8.6   ChuÈn bÞ dung dÞch thö 

ChuÈn bÞ dung dÞch thö theo ph−¬ng ph¸p I trong tr−êng hîp c¸c chÊt cã thÓ hoµ tan ®−îc trong axit lo·ng. 

Dïng ph−¬ng ph¸p II ®èi víi c¸c chÊt kh¸c. 

8.6.1   Ph−¬ng ph¸p I 

C©n chÝnh x¸c 2,5 g mÉu vµ hoµ tan trong mét hçn hîp gåm 4 ml axit sunfuric vµ 5 ml axit clohydric. ChuyÓn 

dung dÞch nµy vµo mét b×nh ®Þnh møc 50 ml. NÕu ®o bari tõ dung dÞch, thªm 0,0954 g natri clorua. Dïng 

n−íc pha lo·ng tíi v¹ch. Gäi ®ã lµ dung dÞch A. 

8.6.2   Ph−¬ng ph¸p II 

C©n chÝnh x¸c kho¶ng 2,5 g mÉu thö, ®−a vµo b×nh Kendal dung tÝch 100 ml - 150 ml vµ thªm 5 ml axit nitric 

lo·ng. Ngay khi ph¶n øng ban ®Çu l¾ng xuèng, ®un nhÑ cho ®Õn khi c¸c ph¶n øng m¹nh h¬n tiÕp theo dõng 

vµ sau ®ã ®Ó nguéi. Cho tõ tõ 4 ml axit sunfuric ®Ëm ®Æc víi tèc ®é kh«ng g©y sñi bät nhiÒu khi ®un (th−êng 

cÇn 5 phót - 10 phót) vµ sau ®ã ®un nãng - cho ®Õn khi chÊt láng cã mÇu thÉm râ rÖt, tõ lµ b¾t ®Çu ho¸ than. 

Thªm tõ tõ axit nitric ®Ëm ®Æc víi tõng l−îng nhá, ®èt nãng gi÷a mçi lÇn thªm cho ®Õn khi mÇu thÉm l¹i. 

Kh«ng ®èt qu¸ m¹nh ®Ó xÈy ra qu¸ tr×nh ho¸ than m¹nh, hay asen bÞ mÊt ®i; cÇn cã mét l−îng nhá nh−ng 

kh«ng qu¸ d− axit nitric tù do cã mÆt trong suèt qu¸ tr×nh. TiÕp tôc viÖc xö lý nµy ®Õn khi dung dÞch chØ cßn 

mÇu vµng nh¹t vµ kh«ng thÉm l¹i khi ®un thªm. NÕu dung dÞch vÉn cßn cã mÇu, thªm 0,5 ml dung dÞch axit 

pecloric vµ Ýt axit  nitric ®Ëm ®Æc vµ ®un nãng kho¶ng 15 phót, sau ®ã thªm 0,5 ml dung dÞch axit pecloric vµ 

®un thªm vµi phót n÷a. 

Ghi l¹i tæng l−îng axit nitric ®Ëm ®Æc ®· sö dông. ®Ó nguéi mét chót vµ pha lo·ng víi 10 ml n−íc. Dung dÞch 

nµy cÇn ph¶i hoµn toµn kh«ng cã mµu (nÕu cã nhiÒu s¾t, nã cã thÓ cã mµu vµng nhÑ). §un s«i nhÑ, chó ý 

tr¸nh trµo ra ngoµi, ®Õn khi xuÊt hiÖn khãi tr¾ng. §Ó nguéi, thªm 5 ml n−íc n÷a vµ l¹i ®un s«i nhÑ ®Õn khi 

bèc khãi. Cuèi cïng ®Ó nguéi, thªm 10 ml axit clohydric 5 N vµo vµ ®un s«i nhÑ Ýt phót. §Ó nguéi vµ cho vµo 

mét b×nh ®Þnh møc 50 ml, röa s¹ch b×nh Kendal b»ng nh÷ng l−îng n−íc nhá. Cho n−íc röa nµy vµo b×nh 

®Þnh møc ®ã vµ pha lo·ng víi n−íc cho tíi v¹ch møc. NÕu muèn ®o l−îng bari trong dung dÞch, tr−íc khi pha 

lo·ng, thªm 0,0954 g clorua kali lµm chÊt ®Öm ion ho¸ ®Ó ng¨n chÆn viÖc ion ho¸ cña bari. Gäi dung dÞch 

nµy lµ dung dÞch A. 
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ChuÈn bÞ mét mÉu tr¾ng víi cïng l−îng thuèc thö nh− ®· dïng trong viÖc oxi ho¸ mÉu. 

8.7   X¸c ®Þnh hµm l−îng antimoan, bari, cadimi, crom, ®ång. ch× vµ kÏm b»ng ph−¬ng ph¸p hÊp thô 

nguyªn tö 

8.7.1   ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch dùng ®−êng cong chuÈn  

Dïng c¸c èng hót cho vµo mét lo¹t c¸c b×nh ®Þnh møc cã dung tÝch 100 ml, 1, 2, 3, 4 vµ 5 ml c¸c dung dÞch 

chuÈn thÝch hîp [c¸c chuÈn tõ (a) tíi (f) vµ (h)] råi pha lo·ng kho¶ng 50 ml. Thªm 8 ml axit sunfuric ®Ëm ®Æc 

[thuèc thö (c)] vµ 10 ml axit clohydric ®Ëm ®Æc [thuèc thö (d)]. L¾c ®Ó hoµ tan chóng. §èi víi nguyªn tè bari 

[chuÈn  (f)], thªm vµo 0,191 g clorua kali nh− mét chÊt ®Öm ion ho¸. Khi ®iÒu chÕ xong dung dÞch, pha lo·ng 

dung dÞch tíi v¹ch b»ng n−íc kh«ng cã thµnh phÇn kim lo¹i. 

Khi ®ã c¸c dung dÞch nµy cã hµm l−îng 0; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; vµ 5,0 µg/ml c¸c nguyªn tè bari hoÆc lµ ®ång, 

kÏm, crom, hoÆc antimoan, hay 0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; vµ 1,0 µg/ml cadimi hoÆc ch×. 

8.7.2   §iÒu kiÖn thiÕt bÞ 

Chän b−íc sãng vµ c¸c lo¹i khÝ sö dông cho mçi nguyªn tè theo b¶ng sau : 

Nguyªn tè B−íc sãng (nm) KhÝ 

Antimoan 

Bari 

Cadimi 

Crom 

§ång 

Ch× 

KÏm 

217,6 

553,6 

228,8 

357,9 

324,8 

283,3 

213,9 

Kh«ng khÝ / axetilen 

Oxit nit¬ / axetilen 

Kh«ng khÝ / axetilen 

Oxit nit¬ / axetilen 

Kh«ng khÝ / axetilen 

Kh«ng khÝ / axetilen 

Kh«ng khÝ / axetilen 

ChÕ ®é ®Æt c¸c th«ng sè cña thiÕt bÞ kh¸c nhay thay ®æi tuú theo tõng m«®en, vµ mét vµi th«ng sè nhÊt ®Þnh 

®ßi hái sù tèi −u ho¸ t¹i thêi ®iÓm sö dông ®Ó ®¹t ®−îc kÕt qu¶ tèt nh¸at. V× vËy, c¸c thiÕt bÞ thö, cÇn ®−îc 

®iÒu chØnh nh− m« t¶ trong c¸c chØ dÉn cña nhµ s¶n xuÊt, khi sö dông kiÓu ngän löa vµ ®Æt b−íc sãng ®Æc 

tr−ng nh− x¸c ®Þnh ë trªn. 

8.7.3   C¸ch tiÕn hµnh 

§Æt m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö ë nh÷ng ®iÒu kiÖn thÝch hîp. Hót dung dÞch chuÈn ®Ëm ®Æc chøa 

nguyªn tè cÇn x¸c ®Þnh vµ tèi −u ho¸ c¸c th«ng sè thiÕt bÞ ®Ó cho thang ®o réng r·i hoÆc cã ®é uèn tèi ®a 

trªn thiÕt bÞ ghi biÓu ®å. §o ®é hÊp thô cña c¸c dung dÞch chuÈn kh¸c vµ vÏ ®å thÞ thÓ hiÖn ®é hÊp thô thùc 
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so víi nång ®é cña nguyªn tè trong c¸c dung dÞch chuÈn. Hót dung dÞch A thu ®−îc do hoµ tan hoÆc oxi ho¸ 

−ít mÉu thö vµ dung dÞch ®èi chøng t−¬ng øng råi x¸c ®Þnh ®é hÊp thô thùc. Sö dông ®å thÞ ®· vÏ ë trªn ®Ó 

x¸c ®Þnh nång ®é cña nguyªn tè trong dung dÞch mÉu. 

 Nång ®é cña nguyªn tè (µg/ml) x 50 

    =  mg/kg nguyªn tè trong mÉu 

 L−îng mÉu c©n (g) 

8.8   X¸c hµm l−îng asen vµ antimoan b»ng kü thuËt hÊp thô nguyªn tö hydrua 

Asen vµ antimoan ®−îc x¸c ®Þnh sau khi xö lý c¸c hydrua dÔ bay h¬i cña chóng ®· thu ®−îc hoÆc ngay tõ 

c¸c b×nh t¹o ra nã hoÆc, trong mét vµi d¹ng thiÕt kÕ, trong mét bãng cao su ®−îc g¾n víi b×nh t¹o khÝ. Sau 

®ã c¸c khÝ nµy ®−îc t¸ch ra cïng víi khÝ argon ®−a vµo ngän löa hydro. 

8.8.1   Pha c¸c dung dÞch dùng ®−êng cong chuÈn 

Sö dông mét buret ®Ó cho vµo mét lo¹t c¸c b×nh ®Þnh møc, dung tÝch 100 ml 1, 2, 3, 4 vµ 5 ml dung dÞch 

asen hoÆc antimoan chuÈn [c¸c chuÈn (g) vµ (d)] råi pha lo·ng tíi kho¶ng 50 ml víi n−íc cÊt. Thªm 8 ml 

axit sunfuric ®Æc [thuèc thö (c)] vµ 10 ml axit clohydric [thuèc thö (d)]. L¾c ®Ó hoµ tan. Khi pha xong dung 

dÞch, pha lo·ng tíi v¹ch møc b»ng n−íc cÊt. 

8.8.2   §iÒu kiÖn thiÕt bÞ 

Sö dông mét m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö víi catèt rçng thÝch hîp hoÆc mét ®Ìn x¶ kh«ng cùc, chän 

b−íc sãng cho asen (193,7 nm) hoÆc ¨ng ti moan (217,6 nm). 

8.8.3   C¸ch tiÕn hµnh 

§ong 5,0 ml dung dÞch chuÈn ®Ëm ®Æc nhÊt cho vµo mét b×nh t¹o ph¶n øng, thªm 25 ml n−íc vµ 2 ml axit 

clohydric 5 N [thuèc thö (e)]. Nót b×nh l¹i vµ lo¹i hÕt kh«ng khÝ ra nh− m« t¶ trong h−íng dÉn sö dông, n¹p 

®Çy khÝ argon vµo thiÕt bÞ. Ng¨n c¸ch b×nh ph¶n øng víi b×nh nguyªn tö ho¸ b»ng van nh¸nh. NhÊc b×nh 

nguyªn tö ho¸ ra vµ nhanh chãng thªm 1 viªn natriborohydrua nÆng kho¶ng 0,2 g [thuèc thö (h)] vµ nót l¹i. 

§¶m b¶o r»ng tÊt c¶ nh÷ng chç nèi ®Òu b¶o ®¶m. 

Khi ph¶n øng diÔn  ra  chËm (20 - 30 gi©y) më c¸c  vßi thÝch  hîp ®Ó  khÝ argon  ®Èy hydrua  ®−îc t¹o ra vµo 

ngän löa. Khi ®· lo¹i  bá toµn bé  hydrua nh−  thiÕt bÞ  ghi ®·  thÓ hiÖn, tr¶ c¸c  kho¸ vÒ vÞ trÝ  ban ®Çu vµ lµm 

s¹ch b×nh. 

Tèi −u ho¸ c¸c th«ng sè thiÕt bÞ ®Ó cã ph¹m vi ®o tèi ®a cho chuÈn m¹nh (®Ëm ®Æc nhÊt). §o c¸c chuÈn 

kh¸c, dung dÞch mÉu vµ dung dÞch ®èi chøng theo cïng mét tr×nh tù tiÕn hµnh. 
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Dùng mét ®å thÞ t−¬ng quan gi÷a chiÒu cao cña Pic ghi ®−îc trªn thiÕt bÞ ghi, víi nång ®é asen vµ antimoan 

trong c¸c dung dÞch chuÈn. Dïng ®é hÊp thô thùc cña mÉu chuÈn, ta sÏ ®äc nång ®é cña asen hoÆc 

antimoan trong dung dÞch tõ ®å thÞ. 

8.8.4   TÝnh to¸n 

 Nång ®é asen hoÆc antimoan (µg/ml) x 50 

    =  mg/kg asen hoÆc antimoan trong mÉu thö 

 L−îng mÉu c©n (g) 

8.9   X¸c ®Þnh thuû ng©n  b»ng kü thuËt ho¸ h¬i hÊp thô nguyªn tö 

8.9.1   Nguyªn t¾c 

MÉu ®−îc tro ho¸ b»ng c¸ch ®èt trong ®iÒu kiÖn håi l−u víi axit sunfuric vµ axit nitric. Hoµn thiÖn viÖc oxi 

ho¸ b»ng c¸ch thªm dung dÞch permanganat kali. Sau khi thªm liªn tiÕp dung dÞch hydroxylamin hydroclorua 

vµ dung dÞch clorua thiÕc, hµm l−îng thuû ng©n ®−îc x¸c ®Þnh b»ng thiÕt bÞ quang phæ hÊp thô nguyªn tö 

ho¸ h¬i l¹nh. 

8.9.2   Thuèc thö vµ dông cô 

+   C¸c thuèc thö ®Æc biÖt 

(a)  Axit nitric, khèi l−îng riªng 1.40; 

(b)  Axit sunfuric, khèi l−îng riªng 1.84; 

(c)  Axit sunfuric, xÊp xØ 3,5 M. §iÒu chÕ b»ng c¸ch pha mét thÓ tÝch axit sunfuric ®Ëm ®Æc (b), víi 4 thÓ 

thÝch n−íc; 

(d)  Axit sunfuric, xÊp xØ 1 M. §iÒu chÕ b»ng c¸ch pha mét thÓ tÝch axit sunfuric 3,5 M (c), víi 2,5 thÓ 

thÝch n−íc; 

(e) Axit clogydric, khèi l−îng riªng 1,18; 

(f) Dung dÞch permanganat kali, 50,0 g/L; 

(g)  Dung dÞch hydroxylamin hydroclorua, 100,0 g/L; 

(h) Dung dÞch clorua thiÕc. §iÒu chÕ b»ng c¸ch hoµ tan 25,0 g clorua thiÕc (SnCl2.2H2O) trong 50 ml 

axit clohydric (e). Phe víi n−íc thµnh 250 ml vµ cho sôc khÝ nit¬ qua dung dÞch. B¶o qu¶n víi mét 

vµi h¹t thiÕc kim lo¹i; 

(i) Hçn hîp axit crom. Hoµ tan 4,0 g kali dicromat trong 300 ml axit sunfuric 3,5 M (c) vµ pha víi n−íc 

thµnh 1 lÝt; 
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(j) Mangan peclorat, d¹ng h¹t, ®Ó lµm kh« khÝ; 

(k)  Clorua thuû ng©n. 

+   C¸c dung dÞch chuÈn 

Dïng c¸c dung dÞch chuÈn cã s½n trªn thÞ tr−êng, hoÆc, ®iÒu chÕ c¸c dung dÞch chuÈn nh− sau : 

(a)   Dung dÞch clorua thuû ng©n, 0,5 mg Hg/ml; 

C©n 0,677 g clorua thuû ng©n (k) chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg, hoµ tan trong kho¶ng 250 ml axit sunfuric 3,5 M 

(c) trong mét b×nh ®Þnh møc cã dung tÝch 1 lÝt, thªm kho¶ng 700 ml n−íc, sau ®ã nhá tõng giät dung dÞch 

permanganat kali (f) cho ®Õn khi bÒn mÇu s¾c. Thªm n−íc cho tíi v¹ch møc vµ trén kü. Pha míi dung 

dÞch nµy 3 th¸ng mét lÇn. 

(b)   Dung dÞch clorua thuû ng©n, 0,02 µg Hg/ml. 

Pha lo·ng dung dÞch chuÈn clorua thuû ng©n 0,5 mg Hg/ml [chuÈn (A)] tíi mét hÖ sè 25.000 b»ng c¸ch 

pha lo·ng liªn tiÕp víi axit sunfuric [thuèc thö ®Æc biÖt (d)], vÝ dô, 10 ml pha thµnh 250 ml hai lÇn, råi l¹i 

pha 10 ml thµnh 400 ml. Tr−íc khi lµm ®Çy tíi v¹ch dung dÞch pha lo·ng cuèi cïng, thªm dung dÞch 

permanganat kali [thuèc thö ®Æc biÖt (f)] nhá tõng giät cho tíi khi mµu s¾c kh«ng ®æi. Pha míi dung dÞch 

nµy hµng ngµy. 
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+   ThiÕt bÞ thö 

TÊt c¶ c¸c dông cô thuû tinh ph¶i ®−îc lµm s¹ch b»ng axit 

nitric nãng [thuèc thö ®Æc biÖt (a)] vµ röa kü b»ng n−íc 

tr−íc khi sö dông. 

− B×nh v« c¬ ho¸ ®−îc l¾p víi b×nh ng−ng håi l−u (xem 

h×nh 2). 

− C¸c b×nh cÇu, cã mét nót thuû tinh nèi víi hai èng, ®Ó 

kÐo h¬i thuû ng©n vµ cã mét v¹ch ®o ®¸nh dÊu yªu cÇu 

khi ®o. 

Dung tÝch cña b×nh trßn vµ vÞ trÝ v¹ch ®o tuú thuéc vµo 

m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö ®−îc sö dungj. 

Lµm s¹ch b×nh trßn lÇn l−ît b»ng hçn hîp axit crom [thuèc 

thö ®Æc biÖt (i)], n−íc m¸y vµ n−íc cÊt hai lÇn tr−íc khi 

dïng. 

− ThiÕt bÞ hÊp thô h¬i n−íc, chøa peclorat mangan [thuèc 

thö ®Æc biÖt (j)]. 

− M¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö, thÝch hîp cho viÖc 

x¸c ®Þnh h¬i thuû ng©n l¹nh trong m¹ch kÝn hoÆc hë, cã 

thiÕt bÞ ghi. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh 2 

 

8.9.3   C¸ch tiÕn hµnh 

8.9.3.1   Tro ho¸ 

C©n chÝnh x¸c ®Õn 2 mg kho¶ng 0,5 g mÉu chøa kh«ng qu¸ 0,5 µg tæng l−îng thuû ng©n. Cho mÉu vµo b×nh 

ph¶n øng (M), vµ thªm mét vµi h¹t thuû tinh. Nèi b×nh ph¶n øng víi èng ng−ng (D) vµ ®ãng van (R). (H×nh 2). 

§−a vµo èng ng−ng 25 ml axit nitric [thuèc thö ®Æc biÖt (a)] råi cho thªm 10 ml axit sunfuric [thuèc thö ®Æc 

biÖt (b)]. L¾p thiÕt bÞ vµ më b×nh ng−ng tô (A). Më kho¸ cÈn thËn vµ ®Ó cho nh÷ng l−îng nhá hçn hîp c¸c 

axit ch¹y vµo b×nh ph¶n øng. Ng¾t dßng axit nÕu thÊy ph¶n øng x¶y ra qu¸ m·nh liÖt. 

Th¸o hÕt c¸c chÊt trong èng ng−ng vµo b×nh ph¶n øng, trén kü c¸c thµnh phÇn trong b×nh nµy b»ng c¸ch l¾c 

cÈn thËn vµ ®Ó kho¸ ë vÞ trÝ më. 

§èt nãng b×nh ph¶n øng tõ tõ. Ngay khi hÕt næi bät, ®ãng kho¸ (R), TiÕp tôc ®un ®Ó thu lÊy chÊt ng−ng tô 

trong èng ng−ng. 
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Ngõng ®un khi c¸c chÊt trong binh ph¶n øng b¾t ®Çu ho¸ than. Cho mét l−îng nhá chÊt ng−ng tô vµo b×nh 

ph¶n øng, l¹i ®ãng kho¸ vµ tiÕp tôc ®un b×nh ph¶n øng. LËp l¹i tr×nh tù nµy cho ®Õn khi c¸c chÊt trong b×nh 

®· ho¸ than trong khi ®un. 

Khi hiÖn t−îng ho¸ than ®· dõng, ®un vµ thªm chÊt ng−ng tô vµo ngay khi cã khãi tr¾ng. TiÕp tôc ®un vµ 

thªm chÊt ng−ng tô nh− trªn trong 1 giê. Cuèi cïng, ®èt c¸c chÊt trong b×nh cho ®Õn khi thÊy khãi tr¾ng. 

Ngõng ®un vµ ®Ó nguéi cho tíi xÊp xØ 40°. Më van ®Ó cho tÊt c¶ c¸c chÊt ng−ng tô ®i vµo b×nh ph¶n øng. 

Röa thiÕt bÞ tõ ®Ønh b×nh ng−ng tô b»ng 5 ml − 10 ml n−íc thu lÊy n−íc röa vµo b×nh ph¶n øng vµ th¸o nã ra 

khái khoang èng ng−ng. 

8.9.3.2   Xö lý dung dÞch thö 

Nhá tõng giät dung dÞch permanganat kali [thuèc thö ®Æc biÖt (f)] vµo b×nh ph¶n øng, khuÊy cho ®Õn khi cã 

mµu hång bÒn. Ghi l¹i l−îng thuèc (f) ®· ®−îc sö dông, (nÕu l−îng dung dÞch nµy v−ît qu¸ 10 ml, h·y lÆp l¹i 

quy tr×nh tro ho¸ nh− trªn). 

§un tõ tõ ®Õn s«i, råi ®Ó nguéi. 

Rãt l−îng chøa trong b×nh ph¶n øng vµo mét b×nh cÇu, röa b×nh ph¶n øng b»ng n−íc vµ cho dÞch röa nµy 

vµo b×nh cÇu trªn. 

§o hµm l−îng thuû ng©n (xem bªn d−íi) trong cïng ngµy xö lý dung dÞch thö. 

8.9.3.3   §o hµm l−îng thuû ng©n 

Cho 5 ml hydroxylamin hydro clorua [thuèc thö ®Æc biÖt (g)] vµo b×nh trßn nãi trªn vµ lµm ®Çy tíi v¹ch b»ng 

n−íc cÊt hai lÇn, hoÆc axit sunfuric [thuèc thö ®Æc biÖt (d)] trong tr−êng hîp c¸c dung dÞch chuÈn. Thªm 5 ml 

dung dÞch clorua kÏm [thuèc thö ®Æc biÖt (g)] vµo, l¾p b×nh cÇu, nèi nã víi thiÕt bÞ hÊp thô h¬i vµ víi m¸y 

quang phæ hÊp thô nguyªn tö. §−a m¸y quang phæ vµo ho¹t ®éng. 

Trén kÜ c¸c chÊt trong b×nh cÇu b»ng c¸ch l¾c nhÑ, ®−a kh«ng khÝ hoÆc khÝ nit¬ ®i qua, ®o vµ ghi l¹i. TiÕn 

hµnh ®o cµng nhanh cµng tèt ngay sau khi thªm clorua kÏm. NÕu sö dông hÖ thèng hë, h·y ®îi 30 gi©y 

tr−íc khi cho kh«ng khÝ hoÆc khÝ nit¬ ®i qua. 

 

 

 

 

 

8.9.3.4   §å thÞ chuÈn 
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Cho lÇn l−ît 2, 5, 10, 15 vµ 25 ml dung dÞch thuû ng©n chuÈn [tiªu chuÈn (b)] vµo 5 b×nh cÇu kh¸c nhau vµ 

25 ml axit sunfuric [thuèc thö ®Æc biÖt (d)] vµo mét b×nh cÇu thø s¸u. Nhá thªm dung dÞch permanganat kali 

[thuèc thö ®Æc biÖt (f)] vµo vµ l¾c c¸c b×nh, cho ®Õn khi kh«ng cã sù biÕn ®æi vÒ mµu s¾c. 

§o hµm l−îng thuû ng©n nh− ®· m« t¶ ë trªn. 

Dùng ®å thÞ chuÈn, víi c¸c gi¸ trÞ hÊp thô ®o ®−îc lµ c¸c tung ®é vµ c¸c hµm l−îng thuû ng©n t−¬ng øng tÝnh 

b»ng µg lµ hoµnh ®é. C¸c dung dÞch chuÈn lµm viÖc cã chøa lÇn l−ît : 0, 0,04; 0,1; 0,2; 0,3; vµ 0,5 µg thuû 

ng©n t−¬ng øng. 

8.9.3.5   Ph−¬ng ph¸p bæ sung 

Ph−¬ng ph¸p bæ sung nµy cã thÓ ®−îc dïng nªu sö dông mét hÖ thèng hë. 

§−a mét trong sè dung dÞch chuÈn lµm viÖc (xem môc 8.9.3.4) vµo mét b×nh cÇu vµ thªm mét l−îng n−íc 

cña dung dÞch mÉu thu ®−îc sau khi xö lý (xem môc 8.9.3.2). L−îng thuû ng©n trong b×nh ph¶i n»m trong d¶i 

mµ m¸y ®o thÓ hiÖn mét quan hÖ tuyÕn tÝnh. §o hµm l−îng thuû ng©n nh− m« t¶ trong môc 8.9.3.3. NÕu cÇn 

thiÕt, tiÕn hµnh x¸c ®Þnh vµi lÇn vµ dïng c¸c dung dÞch chuÈn kh¸c nhau. 

8.9.3.6   X¸c ®Þnh mÉu ®èi chøng (mÉu tr¾ng) 

TiÕn hµnh tÊt c¶ c¸c b−íc, tõ t¹o tro ®Õn ®o ®¹c, trõ viÖc ®−a mÉu vµo. Khi xö lý dung dÞch, thªm mét l−îng 

dung dÞch permanganat kali [thuèc thö ®Æc biÖt (f)] b»ng víi l−îng ®· dïng cho mÉu thÝ nghiÖm. 

8.9.4   TÝnh to¸n 

§äc tõ ®å thÞ chuÈn c¸c l−îng thuû ng©n, tÝnh b»ng µg, t−¬ng øng víi c¸c gi¸ trÞ hÊp thô ®o ®−îc. 

LÊy l−îng thñy ng©n t×m ®−îc ë mÉu thö trõ ®i l−îng thuû ng©n t×m thÊy trong mÉu tr¾ng. 

 Hµm l−îng thùc cña thuû ng©n (µg) 

    =  mg/kg Hg trong mÉu thö 

 L−îng mÉu c©n (g) 

9   PhÐp thö giíi h¹n asen 

Trõ khi ®−îc h−íng dÉn kh¸c cho tõng chuyªn luËn, ph−¬ng ph¸p II ®−îc tr×nh bµy d−íi ®©y ®−îc −a dïng 

h¬n ph−¬ng ph¸p I. 

9.1   Ph−¬ng ph¸p I (quy tr×nh Gutzeit) 
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9.1.1   §iÒu chÕ dung dÞch mÉu 

Dung dÞch thu ®−îc b»ng c¸ch xö lý mÉu nh− ®· h−íng dÉn cho tõng chuyªn luËn, ®−îc dïng trùc tiÕp lµm 

dung dÞch mÉu trong quy tr×nh tiÕn hµnh. 

9.1.2   Pha chÕ dung dÞch chuÈn asen 

Cho vµo 50 ml n−íc : 10 ml thuèc thö axit clohydric nhiÔm thiÕc vµ 1.0 ml thuèc thö asen lo·ng. Dung dÞch 

thu ®−îc nµy sau khi xö lý nh− m« t¶ trong quy tr×nh d−íi ®©y, sÏ t¹o mµu trªn giÊy clorua thuû ng©n, ®−îc 

dïng lµm mµu chuÈn, t−¬ng ®−¬ng víi 10 µg asen. 

9.1.3   C¸ch tiÕn hµnh 

ChuyÓn dung dÞch (D) vµo mét b×nh h×nh nãn cã dung tÝch 120 ml (xem h×nh 3). B×nh nµy ®−îc l¾p mét nót 

cao su, bªn trong cã mét èng thuû tinh dµi 200 mm vµ ®−êng kÝnh trong cña èng lµ 6.5 mm xuyªn qua. §Çu 

d−íi cña èng thuû tinh ®−îc c¾t v¸t mét gãc vµ cã mét lç ®−êng kÝnh kh«ng nhá h¬n 2 mm ë thµnh (c¹nh) 

cña èng. C¸ch kho¶ng 40 mm vÒ phÝa trªn cña nót, èng ®−îc c¾t ríi vu«ng gãc thµnh hai phÇn : mét ®Üa 

b»ng giÊy thö (A) cã ®−êng kÝnh b»ng ®−êng kÝnh ngoµi cña èng ®−îc ®Æt xen vµo gi÷a hai ®o¹n èng. Hai 

®o¹n èng cã giÊy thö nµy ®−îc nèi chÆt víi nhau b»ng mét èng cao su (B). 

GiÊy thö h×nh trßn ®−îc lµm tõ giÊy läc (Whatman No.1 hoÆc t−¬ng ®−¬ng), ng©m trong dung dÞch clorua 

thuû ng©n 5 % pha trong ethanol, vµ ®−îc lµm kh« nhê mét dßng khÝ. 

 

A. §Üa thÝ nghiÖm giÊy thö clorua thuû ng©n. 

B. §o¹n èng nèi cao su. 

C. G¹c b«ng ®−îc b·o hoµ víi axetat ch×. 

D. Dung dÞch thö. 

E. C¸c miÕng nh«m vu«ng 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh 3 − ThiÕt bÞ ®Ó thö giíi h¹n asen 

Nót láng lÎo ®Çu d−íi cña èng b»ng g¹c b«ng ng©m trong dung dÞch axetat ch× 5 %, vµ lµm kh« (C). 

Trong b×nh nãn, bá thªm ba miÕng l¸ nh«m vu«ng (8 mm x 8 mm x 1 mm) (E) vµ nót chÆt b×nh ngµy b»ng 

mét nót cao su. §Æt b×nh ë trong bÓ n−íc ë nhiÖt ®é 25° trong 45 phót. 
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§ång thêi, tiÕn hµnh mét thö nghiÖm song song, dïng dung dÞch asen chuÈn thay cho mÉu thö. So s¸nh 

mµu s¾c cña hai miÕng giÊy thö clorua thuû ng©n. C−êng ®é mµu tõ mÉu thö kh«ng ®−îc lín h¬n c−êng ®é 

mµu cña mµu chuÈn. 

9.2   Ph−¬ng ph¸p II (quy tr×nh ®o mµu) 

9.2.1   ThiÕt bÞ vµ dông cô 

ThiÕt bÞ thÝ nghiÖm th«ng th−êng ®−îc tr×nh bµy trong s¬ ®å kÌm theo. Nã bao gåm mét b×nh sinh asen 125 

ml (A), víi mét cæ nèi tiªu chuÈn 24/40 (B) l¾p võa khÝt víi bé phËn läc h¬i (C) vµ mét èng hÊp thô (E) nèi bëi 

mét èng mao dÉn cã ®−êng kÝnh trong 2 mm, ®−êng kÝnh ngoµi 8 mm qua mét æ nèi h×nh cÇu lâm (D), ®−îc 

gi÷ chÆt b»ng kÑp sè 12, nèi víi c¸c bé phËn. Nãi c¸ch kh¸c, mét thiÕt bÞ thÓ hiÖn nguyªn t¾c cña tæ hîp 

chung nh− ®· ®−îc m« t¶ lµ cã thÓ ®−îc sö dông. 

 

 

 

 

H×nh 4 − ThiÕt bÞ ®Ó thö giíi h¹n asen − Ph−¬ng ph¸p II 

9.2.2   Thuèc thö 

9.2.2.1   Dung dÞch b¹c diethyldithiocarbamat 

Hoµ tan 1 g b¹c dietyldithiocarbamat ®· t¸i kÕt tinh, (C2H5)2NCSSAg trong 200 ml pyridin (cÊp thuèc thö) 

trong mét tñ hót. B¶o qu¶n dung dÞch nµy trong mét lä mµu sÉm vµ dïng trong vßng mét th¸ng. 

B¹c dietyldithiocarbamat s½n cã trªn thÞ tr−êng hoÆc ®−îc ®iÒu chÕ nh− sau : Hoµ tan 1.7 g nitrat b¹c (cÊp 

thuèc thö) trong 100 ml n−íc. Trong mét b×nh kh¸c, hoµ tan 2,3 g natri dietyldithiocarbamat 

(C2H5)2NCSSNa.3H2O, trong 100 ml n−íc, vµ läc. Lµm nguéi c¶ hai dung dÞch ®Õn kho¶ng 15°, trén lÉn hai 
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dung dÞch nµy. Trong khi khuÊy, thu chÊt kÕt tña mµu vµng trong mét chÐn nung, hoÆc phÔu thuû tinh xèp 

trung b×nh vµ röa víi kho¶ng 200 ml n−íc l¹nh. 

KÕt tinh l¹i thuèc thö, hoÆc ë d¹ng ®iÒu chÕ nh− chØ dÉn ë trªn, hoÆc d¹ng mua s½n, theo c¸ch sau : hoµ tan 

trong pyridin míi dc ch−ng cÊt, dïng kho¶ng 100 ml dung m«i cho mçi g thuèc thö, vµ läc. Thªm vµo mét 

thÓ tÝch n−íc l¹nh b»ng thÓ tÝch dung dÞch pyridin, trong khi khuÊy, Läc lÊy ra kÕt tña sö dông lùc hót, röa 

b»ng n−íc l¹nh vµ lµm kh« trong ch©n kh«ng ë nhiÖt ®é phßng trong 2 ®Õn 3 giê. Muèi kh« cã mµu vµng tinh 

khiÕt, vµ sÏ ph¶i kh«ng biÕn ®æi ®Æc tÝnh sau mét th¸ng khi ®−îc b¶o qu¶n trong lä sÉm mµu. Lo¹i bá bÊt kú 

chÊt nµo biÕn ®æi mµu hoÆc bèc mïi h¾c, nÆng. 

9.2.2.2   Dung dÞch chuÈn asen 

C©n chÝnh x¸c 132,0 mg trioxit asen ®· ®−îc t¸n thµnh bét mÞn vµ ®−îc lµm kh« trong 24 giê ë bªn trªn mét 

chÊt cã t¸c dông hót Èm, lµm kh« thÝch hîp, vµ hoµ tan nã trong 5 ml dung dÞch natri hydroxit (1 : 5). Trung 

hoµ dung dÞch víi axit sunfuric lo·ng, cho thªm 10 ml d−, vµ pha lo·ng thµnh 1000 ml b»ng n−íc míi ®un 

s«i vµ trén. ChuyÓn 10 ml dung dÞch nµy vµo mét b×nh ®Þnh møc cã thÓ tÝch 1000 ml, thªm 10 ml axit sunfuric 

lo·ng, pha lo·ng tiÕp tíi thÓ tÝch b»ng n−íc míi ®un s«i vµ trén. 

ChØ sö dông dung dÞch cuèi cïng nµy, cã chøa 1 µg asen (As) trong mçi ml, trong vßng 3 ngµy. 

9.2.2.3   Dung dÞch clorua thiÕc 

Hoµ tan 40 g dihydrat clorua thiÕc (ë cÊp thuèc thö) SnCl2.2H2O trong 100 ml axit clohydric. B¶o qu¶n dung 

dÞch nµy trong mét lä thuû tinh vµ sö dông trong vßng 3 th¸ng. 

9.2.2.4   B«ng tÈm axetat ch× 

Ng©m b«ng vµo dung dÞch b·o hoµ axetat ch× (cÊp thuèc thö), g¹n Ðp hÕt dung dÞch thõa vµ lµm kh« trong 

ch©n kh«ng ë nhiÖt ®é phßng. 

Chó thÝch − Khi ®iÒu chÕ vµ sö dông b«ng nµy cÇn chó ý tr¸nh bÞ nhiÔm ch×. 

9.2.3   Xö lý dung dÞch mÉu 

Dung dÞch thu ®−îc b»ng c¸ch xö lý mÉu nh− ®· chØ dÉn trong mét chuyªn luËn cô thÓ, sÏ ®−îc dïng trùc 

tiÕp nh− mét dung dÞch mÉu trong tiÕn tr×nh thö nghiÖm. Dung dÞch mÉu tõ c¸c hîp chÊt h÷u c¬ ®−îc xö lý 

trong b×nh ph¸t khÝ (A) theo tr×nh tù chung sau ®©y, nÕu kh«ng cã h−íng dÉn kh¸c : 

C¶nh b¸o : Mét vµi chÊt cã thÓ ph¶n øng bÊt ngê, cho næ lín khi ®−îc v« c¬ ho¸ hydro peroxyt. 

Nh÷ng biÖn ph¸p phßng ngõa an toµn phï hîp ph¶i ®−îc ¸p dông lu«n lu«n. 
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Chó thÝch − NÕu cã mÆt c¸c hîp chÊt chøa halogen, h·y dïng nhiÖt ®é thÊp h¬n khi lµm nãng mÉu víi axit 

sunfuric, kh«ng ®un s«i hçn hîp, vµ cÈn thËn cho thªm peroxyt tr−íc khi b¾t ®Çu than ho¸, ®Ó ng¨n ngõa 

mÊt m¸t asen ho¸ trÞ ba. 

Cho 1 g mÉu vµo trong b×nh ph¸t khÝ, thªm 5 ml axit sunfuric vµ mét vµi h¹t thuû tinh vµ ®em v« c¬ ho¸ ë 

nhiÖt ®é kh«ng qu¸ 120° trªn mét bÕp ®iÖn trong mét c¸i tñ hót cho ®Õnk hi b¾t ®Çu ho¸ thµnh than (mét vµi 

mÉu cã thÓ cµan cho thªm mét l−îng axit sunfuric ®Ó lµm Èm hoµn toµn, nh−ng tæng l−îng thªm nµy kh«ng 

nªn qu¸ 10 ml). Sau khi mÉu ®· b¾t ®Çu ®−îc ph©n huû b»ng axit, cÈn thËn cho vµo tõng giät hydro peroxyt 

30 % ®îi cho ph¶n øng dÞu ®i vµ ®èt nãng l¹i sau c¸c giät cho thªm. 

Vai giät ®Çu tiªn ph¶i ®−îc thªm vµo rÊt chËm vµ trén kü ®Ó tr¸nh ph¶n øng qu¸ nhanh, vµ ngõng ®un nãng 

nÕu sñi bät qu¸ nhiÒu. KhuÊy dung dÞch trong b×nh ®Ó ng¨n ngõa c¸c chÊt kh«ng bÞ ph¶n øng bÞ ch¸y kÕt ë 

thµnh hoÆc ®¸y b×nh trong khi v« c¬ ho¸. Duy tr× ®iÒu kiÖn oxy ho¸ trong qu¸ tr×nh v« c¬ ho¸ b»ng c¸ch thªm 

mét l−îng nhá peroxyt bÊt cø lóc nµo hoân hîp cã mµu n©u hoÆc mµu sÉm. 

TiÕp tôc  v« c¬  ho¸ cho  ®Õn khi chÊt h÷u c¬ bÞ ph©n huû, t¨ng tõ tõ nhiÖt ®é cña bÕp ®èt ®Õn 250° ÷ 300° 

cho ®Õn  khi  h¬i khãi  axit sunfuric bèc ra nhiÒu vµ dung dÞch trë nªn kh«ng mµu, hoÆc chØ cßn mµu vµng 

r¬m nh¹t. 

Lµm nguéi, cÈn thËn cho thªm 10 ml, tiÕp tôc cho bay h¬i (khãi axit sunfuric bèc lªn) vµ lµm nguéi. Thªm 

mét c¸ch thËn träng 10 ml n−íc, trén, röa thµnh b×nh b»ng vµi ml n−íc, vµ pha lo·ng tíi 35 ml. 

9.2.4   C¸ch tiÕn hµnh 

NÕu dung dÞch mÉu kh«ng ®−îc xö lý trong b×nh ph¸t khÝ, cho vµo b×nh mét thÓ tÝch dung dÞch, ®−îc ®iÒu chÕ 

nh− ®· chØ dÉn, t−¬ng ®−¬ng víi 1 g chÊt ®ang ®−îc thö vµ thªm n−íc ®Ó t¹o nªn 35 ml. 

Thªm 20 ml axit sunfuric lo·ng (1 : 5) 2 ml kali iodua vµ 0,5 ml dung dÞch clorua thiÕc, trén lÉn. §Ó yªn hçn 

hîp trong 30 phót ë nhiÖt ®é phßng. Nhåi vµo èng läc h¬i (C) 2 nót b«ng tÈm axetat ch×, ®Ó mét kho¶ng 

kh«ng khÝ nhá gi÷a 2 nót, b«i tr¬n chç nèi (B) vµ (D) b»ng mì chuyªn dông nÕu cÇn thiÕt, vµ nèi bé läc h¬i 

®èt víi èng hÊp thô (E). ChuyÓn 3 ml dung dÞch b¹c dietyldithiocarbamat tíi èng hÊp thô, thªm 3 g h¹t kÏm 

(20 mesh) vµo hçn hîp trong b×nh vµ nót ngay èng nèi cã cæ chuÈn vµo b×nh, ®Ó hydrro ph¸t ra vµ sù biÕn 

®æi mµu diÔn ra ë nhiÖt ®é trong phßng (25° ± 3°) trong 45 phót, xoay nhÑ b×nh c¸ch c¸c qu·ng kho¶ng 10 

phót / lÇn. (ViÖc cho thªm mét l−îng nhá isopropanol vµo b×nh cã thÓ c¶i thiÖn tÝnh ®ång ®Òu cña tèc ®é ph¸t 

khÝ), th¸o èng hÊp thô khái bé phËn läc h¬i vµ m¸y ph¸t khÝ vµ cho dung dÞch b¹c dietyldithiocarbamat vµo 

cuvet 1 cm ®Ó ®o. 
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X¸c ®Þnh ®é hÊp thô ë b−íc sãng hÊp thô lín nhÊt gi÷a 535 nm vµ 540 nm víi mét m¸y ®o phæ hoÆc ®o mµu 

thÝch hîp, dïng dung dÞch b¹c dietyldithiocarbamat nh− lµ mÉu tr¾ng. 

§é hÊp thu cña bÊt kú mµu ®á nµo tõ dung dÞch mÉu kh«ng ®−îc ®Ëm h¬n ®é hÊp thu cña 3 ml dung dÞch 

asen chuÈn khi ®−îc xö lý theo c¸ch gièng nhau vµ d−íi c¸c ®iÒu kiÖn gièng nh− mÉu. NhiÖt ®é trong phßng 

trong qu¸ tr×nh ph¸t asen tõ dung dÞch chuÈn nªn gi÷ trong kho¶ng ± 2° víi nhiÖt ®é khi x¸c ®Þnh mÉu. 

Chó thÝch 1 − C¸c kim lo¹i hoÆc muèi cña c¸c kim lo¹i nh− crom, c«ban, ®ång, thuû ng©n, m«lÝp®en, niken, 

paladi vµ b¹c ®−îc cho lµ g©y trë ng¹i cho viÖc sinh asen. Antimoan mµ nã t¹o ra stibin lµ kim lo¹i duy nhÊt 

d−êng nh− t¹o ra mét nhiÔu d−¬ng tÝnh vÒ mµu s¾c víi b¹c diethyl dithocacbamat. Stibin sÏ cho mµu ®á cã 

®é hÊp thô cùc ®¹i ë 510 nm, nh−ng ë 535 − 540 nm, ®é hÊp thô cña phøc hîp antimoan l¹i gi¶m tíi møc c¸c 

kÕt qu¶ x¸c ®Þnh sÏ kh«ng chªnh lÖch ®¸ng kÓ. 

Chó thÝch 2 − TÊt c¶ c¸c thuèc thö dïng trong phÐp thö giíi h¹n asen cÇn cã l−îng asen rÊt thÊp. 

10   Thö giíi h¹n cr«m 

PhÐp  thö giíi  h¹n ®−îc  m« t¶  d−íi ®©y  nh»m  x¸c ®Þnh  xem liÖu  mÉu thö  chøa  cr«m  nhiÒu hay Ýt h¬n 

20 mg/kg. 

10.1   C¸ch tiÕn hµnh 

C©n 1,0 g mÉu thö vµo mét ®Üa th¹ch anh. §èt thµnh than, n©ng dÇn nhiÖt ®é. ®Ó nguéi, cho 10 ml dung dÞch 

magie nitrat 25 %; cho bay h¬i, lµm nãng dÇn cho ®Õn khi kh«ng cßn h¬i nit¬ tho¸t ra. Nung mÉu trong lß ë 

600°C cho ®Õn khi tÊt c¶ c¸c h¹t ®en biÕn mÊt (1h). 

Hoµ tan cÆn víi 10 ml axit sunfuric 4 N vµ 20 ml n−íc. §un nãng trªn bÕp c¸ch thuû kho¶ng 5 phót. 

Thªm 0,5 ml pecmanganat kali 0,1 N. Thªm nhiÒu h¬n, nÕu dung dÞch nh¹t mµu. §Ëy b»ng 1 mÆt kÝnh ®ång 

hå, vµ ®un nãng trªn bÕp c¸ch thuû kho¶ng 20 phót. Cho thªm dung dÞch azid natri 5 %, cø 10 gi©y cho mét 

giät, cho tíi khi thuèc tÝm d− ®· ®−îc lo¹i hÕt (tr¸nh thõa azid natri; th−êng th× hai giät lµ ®ñ). Lµm nguéi 

dung dÞch trong vßi n−íc ch¶y vµ läc nÕu cã dioxÝt mangan. Cho dung dÞch vµo mét b×nh ®Þnh møc 50 ml. 

Thªm vµo 2,5 ml dihydrogenphosphat natri 5 M, thªm 2 ml diphenyl carbazide råi ®æ ®Çy n−íc tíi v¹ch. §o 

®é hÊp thô ë 540 nm sau khi cho diphenyl carbazide vµo 30 phót. Mét mÉu tr¾ng víi hai thuèc thö nh− trªn 

sÏ cho thÊy kh«ng cã mµu hoÆc chØ cã mµu tÝa nhÑ. 
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Lµm mét thö nghiÖm song song ®ång thêi, víi 1,00 ml crom chuÈn (1 ml = 20 µg cr«m) vµ 1 vµi ml ®−êng 

sacaz ®−îc ®Æt vµo mét ®Üa th¹ch anh kh¸c. Xö lý hçn hîp nµy ®óng nh− mÉu vµ ®o ®é t¾t ë cïng b−íc 

sãng. TÝnh to¸n l−îng cr«m cña mÉu tõ 2 gi¸ trÞ ®é t¾t ®· quan s¸t ®−îc. 

11   PhÐp thö giíi h¹n tæng kim lo¹i nÆng 

§©y lµ mét phÐp thö theo kinh nghiÖm “b¾t − tÊt“ ®èi víi c¸c kim lo¹i nÆng d−íi ®©y, (ngoµi ch×) : thuû ng©n, 

cadimi, antimoan, asen (mét phÇn), b¹c, ®ång vµ mét vµi kim lo¹i kh¸c. TÊt c¶ c¸c kim lo¹i nµy t¹o mµu víi 

hydrogen sunfua vµ thÝ nghiÖm ®−îc thiÕt kÕ ®Ó chøng tá r»ng tæng l−îng cã mÆt, ®−îc biÓu diÔn b»ng ch×, 

kh«ng v−ît qu¸ c¸c giíi h¹n kim lo¹i nÆng ®· ®−îc x¸c ®Þnh trong nhiÒu chuyªn luËn kh¸c nhau. KÏm vµ 

thiÕc còng t¹o thµnh sunfit vµ mÆc dï chóng kh«ng bÞ ng¶ mµu ë ®é pH cña thÝ nghiÖm (3 − 4) chóng cã thÓ 

¶nh h−ëng tíi phÐp thö ë mét møc ®é nµo ®ã. 

PhÐp thö nµy lµ h÷u Ých ®Ó chØ sù cã mÆt cña t¹p chÊt kim lo¹i nÆng trong mét vËt liÖu th« tõ mét nguån míi, 

vµ ph¸t hiÖn sù nhiÔm bÈn ngÉu nhiªn mµ nhµ s¶n xuÊt cã thÓ kh«ng nhËn biÕt ®−îc. Nã còng cung cÊp sù 

x¸c nhËn vÒ “thùc hµnh s¶n xuÊt tèt“. 

Tuy nhiªn nÕu nh− ph−¬ng ph¸p s¶n xuÊt hoÆc cÊp chÊt l−îng vËt liÖu th« ®−îc dïng v× lý do ®Ó tin t−ëng 

r»ng mét t¹p ch¸at nh− thuû ng©n hoÆc cadimi cã thÓ cã mÆt th×, mét phÐp thöu cô thÓ vÒ t¹p chÊt nghi ngê 

cÇn ®−îc thùc hiÖn. 

Ph−¬ng ph¸p I ®−îc dïng cho c¸c chÊt mµ chóng t¹o ra c¸c dung dÞch kh«ng mµu trong suèt tr−íc khi thªm 

in sunfit vµo, vµ cÇn dïng trong quy tr×nh thö nghiÖm trõ khi cã h−íng dÉn kh¸c trong chuyªn luËn riªng. 

Ph−¬ng ph¸p II ®−îc sö dông cho c¸c chÊt kh«ng sinh ra c¸c dung dÞch kh«ng mµu trong suèt trong c¸c 

®iÒu kiÖn thö nªu trong ph−¬ng ph¸p I hoÆc cho nh÷ng chÊt mµ, do b¶n chÊt phøc t¹p cña chóng, sÏ g©y 

nhiÔm víi sù kÕt tña cña c¸c kim lo¹i nÆng bëi sunfit. 

11.1   Thuèc thö 

a)   Ammoni 

Pha lo·ng 400 ml hydroxit amoni (cÊp thuèc thö) tíi 1000 ml víi n−íc. 

b)   AxÝt clohydric 

Dïng axit clohydric (cÊp thuèc thö) trong ®iÒu chÕ mäi dung dÞch axit clohydric ®−îc sö dông trong phÐp 

thö nµy. 

 

c)   Dung dÞch nitrat ch× 



TCVN 6468 : 1998 

 28

Hoµ tan 159,8 mg nitrat ch×, Pb(NO3) 2, trong 100 ml n−íc cã chøa 1 ml axit nitric, sau ®ã pha lo·ng víi 

n−íc thµnh 1000 ml vµ trén. Dung dÞch nµy cÇn ®−îc pha chÕ vµ b¶o qu¶n trong mét b×nh chøa thuû 

tinh kh«ng cã c¸c muèi ch×. 

d)   Dung dÞch ch× chuÈn 

Vµo ngµy dïng, pha lo·ng 10,0 ml dung dÞch gèc nitrat ch×, ®−îc ®o chÝnh x¸c, víi n−íc ®Ó cã 100,0 ml. 

Mçi ml dung dÞch ®iÒu chÕ nh− thÓ sÏ chøa mét l−îng t−¬ng ®−¬ng 10 µg ion ch× (Pb). 

11.2   C¸ch tiÕn hµnh 

Chó thÝch − Trong c¸c c¸ch tiÕn hµnh d−íi ®©y cho ph−¬ng ph¸p I vµ ph−¬ng ph¸p II, nÕu kh«ng ®iÒu chØnh 

®−îc chÝnh x¸c ®ä pH cña dung dÞch trong c¸c giíi h¹n ®Æc tr−ng cã thÓ lµm ¶nh h−ëng ®Õn ®é nh¹y cña phÐp 

thö mét c¸ch ®¸ng kÓ. 

11.2.1   Ph−¬ng ph¸p I 

a)   Dung dÞch A 

Dïng pipet nhá 2 ml dung dÞch ch× chuÈn (20 µg ion ch× (Pb) vµo mét èng Nessler dung tÝch 50 ml) trõ 

khi ®−îc chØ dÉn kh¸c trong chuyªn kh¶o. ChØnh ®é pH tõ 3,0 ®Õn 4,0 (giÊy chØ thÞ pH ph¹m vÞ hÑp) 

b»ng c¸ch thªm axit axetic lo·ng hoÆc amoniac, pha lo·ng víi n−íc thµnh 40 ml vµ trén. 

b)   Dung dÞch B 

Cho vµo mét èng Nessler dung tÝch 50 ml nh− ®· dïng cho dung dÞch A, 25 ml dung dÞch mÉu ®· ®−îc 

xö lý nh− h−íng dÉn trong chuyªn kh¶o riªng. ChØnh ®é pH ®Õn kho¶ng 3,0 vµ 4,0 (giÊy chØ thÞ pH ph¹m 

vi hÑp) b»ng c¸ch thªm axit axetic lo·ng hoÆc amoniac, pha lo·ng tíi 40 ml víi n−íc vµ trén. 

c)   Dung dÞch C 

Cho vµo mét èng Nessler 50 ml thø ba, nh− hai c¸i ®· ®−îc dïng cho dung dÞch A vµ B, 25 ml dung 

dÞch mÉu ®· ®−îc xö lý nh− h−íng dÉn trong chuyªn kh¶o vµ cho thªm mét thÓ tÝch dung dÞch ch× chuÈn 

gièng nh− ®· cho ®èi víi dung dÞch A. §iÒu chØnh ®é pH ®Õn kho¶ng 3,0 vµ 4,0 (giÊy chØ thÞ pH ph¹m vi 

hÑp) b»ng c¸ch thªm axit axetic lo·ng hoÆc amoniac, pha lo·ng b»ng n−íc tíi 40 ml vµ trén. Thao t¸c 

trong tñ hót (fume hood), thªm vµo mçi èng 10 ml thuèc thö hydrogen sunfit míi pha, trén, ®Ó yªn trong 

5 phót vµ nh×n soi xuèng trªn mét bÒ mÆt tr¾ng. Mµu cña dung dÞch B kh«ng sÉm h¬n mµu cña dung 

dÞch A, vµ mµu cña dung dÞch C gièng nh− hoÆc sÉm h¬n mµu cña dung dÞch A. NÕu mµu cña dung 

dÞch C mµ nh¹t h¬n mµu cña dung dÞch A th× mÉu thö ®ang t¹o ra hiÖn t−îng nhiÔu vµ ph¶i dïng 

ph−¬ng ph¸p II. 

11.2.2   Ph−¬ng ph¸p II 
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TiÕn hµnh nh− ®· h−íng dÉn ë ph−¬ng ph¸p I ®Ó ®iÒu chÕ dung dÞch B nh− sau : 

Thao t¸c trong mét tñ hót (fume hood), cho mét l−îng x¸c ®Þnh cña mÉu, ®· ®−îc c©n chÝnh x¸c, vµo trong 

mét chÐn nung thÝch hîp, cho axit sunfuric ®ñ ®Ó lµm −ít mÉu, vµ ®èt cÈn thËn ë nhiÖt ®é thÊp cho ®Õn khi 

ch¸y hÕt, ®Ëy hê chÐn nung b»ng mét n¾p thÝch hîp trong khi ®èt. Sau khi chÊt thö ch¸y hÕt thµnh than, cho 

2 ml axit nitric vµ 5 giät axit sunfuric, vµ lµm nãng cÈn thËn cho tíi khi khãi tr¾ng bèc ra, sau ®ã tiÕn hµnh ®èt 

nãng, tèt nhÊt lµ ë trong lß nung, ë 500° tíi 600° cho tíi khi tÊt c¶ than ch¸y hÕt. Lµm nguéi, cho 4 ml axit 

clohydric lo·ng (1 : 2), ®Ëy kÝn vµ v« c¬ ho¸ trªn thiÕt bÞ c¸ch h¬i n−íc 10 ®Õn 15 phót. Më n¾p, vµ cho bèc 

h¬i tõ tõ trªn thiÕt bÞ c¸ch h¬i n−íc cho ®Õn khi kh«. 

Lµm Èm cÆn b»ng 1 giät axit clohydric, cho 10 ml n−íc nãng vµ ®Ó v« c¬ ho¸ trong 2 phót. Cho vµo tõng giät 

amoniac cho tíi khi dung dÞch võa tíi chím kiÒm trªn giÊy quú, pha lo·ng b»ng n−íc tíi 25 ml vµ ®iÒu chØnh 

®é pH ®Õn gi÷a 3,0 vµ 4,0 (giÊy chØ thÞ pH ph¹m vÞ hÑp) b»ng c¸ch cho thªm axit axetic lo·ng. Läc nÕu cÇn, 

röa chÐn nung vµ phÔu läc b»ng 10 ml n−íc, cho dung dÞch nµy vµ n−íc röa vµo mét èng Nessler 50 ml, pha 

lo·ng víi n−íc tíi 40 ml vµ trén. 

Pha chÕ dung dÞch C theo c¸ch t−¬ng tù nh− ®èi víi dung dÞch B, thªm vµo mÉu trong chÐn nung, mét thÓ 

tÝch dung dÞch ch× chuÈn gièng nh− ®· cho vµo dung dÞch A. TiÕn hµnh nh− ppp I tõ  “theo thao t¸c trong tñ 

hót, thªm... “. 

12   PhÐp thö giíi h¹n s¾t 

LÊy 0,5 g mÉu c©n chÝnh x¸c tíi mg, cho thªm 2 ml axit clohydric vµ cho bay h¬i ®Õn kh« trªn thiÕt bÞ c¸ch 

h¬i n−íc. Hoµ tan cÆn trong 2 ml axit clohydric vµ 20  ml n−íc, vµ cho thªm mét vµi giät brom (Br). §un s«i 

dung dÞch trong tñ hót (fume hood) ®Ó ®uæi brom (Br), lµm nguéi, pha lo·ng víi n−íc, tíi 25 ml. Sau ®ã cho 

thªm 50 mg amonium persunfat vµ 5 ml amoni thioxyanat. BÊt kú mµu ®á nµo ®−îc t¹o ra kh«ng ®−îc ®Ëm 

h¬n mµu cña dung dÞch ®èi chøng ®−îc thùc hiÖn c¸ch gièng nh− dung dÞch thö nh−ng cã chøa mét l−îng 

s¾t chuÈn, nh− ®· nªu trong chuyªn luËn riªng, thay cho dung dÞch mÉu. 

13   PhÐp thö giíi h¹n ch× 

13.1   Thuèc thö ®Æc biÖt 

Lùa chän c¸c thuèc thö cã hµm l−îng ch× thùc tÕ cµng thÊp cµng tèt, vµ ph¶i b¶o qu¶n tÊt c¶ c¸c dung dÞch 

trong c¸c lä thuû tinh borosilicat, ®−îc tr¸ng kü tÊt c¶ c¸c lä thuû tinh b»ng axit nitric lo·ng Êm (1 : 2) tiÕp 

theo röa b»ng n−íc. 

a)   Dung dÞch xyanua − amoniac (amoni − cyanide) 
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Hoµ tan 2 g kali xyanua trong 15ml thuèc thö amoniac ®Ëm ®Æc vµ pha lo·ng víi n−íc tíi 100 ml. 

b)   Dung dÞch chuÈn ch× pha lo·ng (1 µg Pb trong 1 ml) 

Ngay tr−íc khi dïng, chuyÓn 10 ml chuÈn ch× cã chøa 10 µg ch×/1 ml vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml, pha 

lo·ng ®Õn thÓ tÝch b×nh b»ng axit nitric lo·ng (1 : 100) vµ trén. 

13.2   Dung dÞch mÉu 

Dung dÞch thu ®−îc b»ng c¸ch xö lý mÉu nh− chØ dÉn trong chuyªn luËn riªng sÏ ®−îc sö dông trùc tiÕp lµm 

dung dÞch mÉu trong quy tr×nh thö nghiÖm. C¸c dung dÞch mÉu cña c¸c hîp chÊt h÷u c¬ ®−îc xö lý theo 

ph−¬ng ph¸p chung sau, (trõ khi cã h−íng dÉn kh¸c). 

Chó thÝch − Mét vµi chÊt cã thÓ ph¶n øng bÊt ngê vµ næ d÷ déi khi v« c¬ ho¸ víi hydro − peroxit. Nh÷ng 

biÖn ph¸p an toµn thÝch hîp cÇn ®−îc ¸p dông trong mäi lóc. 

ChuyÓn 1,0 g mÉu thö vµo mét b×nh thÝch hîp, cho 5 ml axit sunfuric vµ mét vµi h¹t thuû tinh vµ v« c¬ ho¸ ë 

nhiÖt ®é kh«ng qu¸ 120° cho tíi khi b¾t ®Çu thµnh than, tèt nhÊt lµ dïng bÕp ®iÖn trong mét tñ hót (fume 

hood). (Axit sunfuric cã thÓ cho thªm ®Ó lµm −ít hoµn toµn mét sè mÉu, nh−ng tæng thÓ tÝch thªm vµo kh«ng 

nªn qu¸ 10 ml). 

Sau khi mÉu b−íc ®Çu ®−îc ph©n huû b»ng axit, cÈn thËn thªm vµo tõng giät hydro peroxit 30 % ®Ó ph¶n 

øng ªm dÞu vµ cÇn ®èt nãng l¹i gi÷a c¸c giät. Mét Ýt giät ®Çu tiªn ph¶i ®−îc cho vµo rÊt chËm vµ trén kü ®Ó 

tr¸nh ph¶n øng nhanh, vµ ph¶i ngõng ®un nãng nÕu cã qu¸ nhiÒu bät. L¾c xo¸y dung dÞch trong b×nh, ®Ó 

tr¸nh chÊt kh«ng ®−îc ph¶n øng ®ãng ch¸y trªn thµnh hoÆc ®¸y cña b×nh trong khi v« c¬ ho¸. Thªm Ýt mét 

dung dÞch peroxit khi dung dÞch b¾t ®Çu sÉm mµu vµ tiÕp tôc v« c¬ ho¸ cho tíi khi chÊt h÷u c¬ bÞ ph¸ huû. 

T¨ng tõ tõ, nhiÖt ®é cña bÕp ®èt tíi 250° − 300° cho tíi khi khãi sunfua trioxit ®−îc tho¸t ra nhiÒu vµ dung 

dÞch trë nªn kh«ng mµu hoÆc chØ cßn l¹i mµu vµng r¬m nh¹t. Lµm nguéi, cÈn thËn thªm vµo 10 ml n−íc, tiÕp 

tôc cho bèc h¬i cho tíi khãi ®Æc vµ lµm nguéi. ChuyÓn cã tÝnh c¸ch ®Þnh l−îng dung dÞch nµy vµo mét phÔu 

chiÕt víi mét Ýt n−íc trî gióp. 

13.3   C¸ch tiÕn hµnh 

ChuyÓn dung dÞch mÉu, ®· ®−îc xö lý nh− chØ dÉn cña trong tõng chuyªn luËn riªng vµo mét phÔu chiÕt vµ 

cho thªm 6 ml amoni xitrat (PbT) vµ 2 ml hydroxylanmin hydroclorua, nÕu kh«ng cã h−íng dÉn kh¸c (dïng 

10 ml dung dÞch xitrat khi x¸c ®Þnh ch× trong c¸c muèi s¾t). Cho 2 giät phenol ®á vµo phÔu chiÕt, vµ lµm cho 

dung dÞch võa tíi kiÒm ho¸ (mµu ®á) b»ng c¸ch thªm amoniac ®Ëm ®Æc vµo. Lµm nguéi, dung dÞch (nÕu 

cÇn) d−íi dßng n−íc ch¶y, sau ®ã cho thªm 2 ml kali cyanua. Ngay lËp tøc chiÕt dung dÞch víi tõng phÇn 5,0 

ml thuèc thö ®Ó chiÕt dithizon dïng ®Ó chiÕt. Rót phÇn chiÕt vµo mét phÔu chiÕt kh¸c cho ®Õn khi dung dÞch 

dithizon gi÷ ®−îc mµu xanh l¸ c©y cña nã. L¾c dung dÞch dithizon hçn hîp trong 30 gi©y víi 20 ml axit nitri 
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lo·ng (1 : 100), lo¹i bá líp clorofooc, thªm vµo dung dÞch axit 5,0 ml dithizon chuÈn vµ 4 ml dung dÞch amoni 

− xyanua vµ l¾c trong 30 gi©y. 

Mµu ®á tÝa trong dung dÞch clorofooc cña mÉu lµ do sù cã mÆt cña dithizon ch× ph¶i kh«ng ®−îc v−ît qu¸ so 

víi mµu trong b×nh ®èi chøng cã chøa mét thÓ tÞch dung dÞch ch× chuÈn lo·ng t−¬ng d−¬ng víi tæng l−îng ch× 

®· quy ®Þnh trong chuyªn kh¶o, vµ ®· ®−îc xö lý theo c¸ch gièng nh− mÉu. 

14   PhÐp thö giíi h¹n thuû ng©n 

14.1   ThiÕt bÞ ph¸t hiÖn thuû ng©n 

Sö dông bÊt kú thiÕt bÞ ®o phæ hÊp thô nguyªn tö thÝch hîp nµo, ®−îc trang bÞ mét bé ghi ph¶n håi nhanh vµ 

cã thÓ ®o ®−îc bøc x¹ ®−îc hÊp thô bëi h¬i thuû ng©n ë ®−êng céng h−ëng thuû ng©n 253,6 nm. Mét thiÕt bÞ 

®o hoÆc m¸y ®o h¬i thuû ng©n, ®−îc trang bÞ mét bé phËn ghi d¶i biÕn ®éng, còng cã thÓ th¶o m·n ®−îc nhu 

cÇu. 

14.2   ThiÕt bÞ sinh khÝ 

ThiÕt bÞ sinh khÝ ®−îc m« t¶ theo h×nh 1, bao gåm mét dông cô ®o l−u l−îng (a), cã thÓ ®o tèc ®é l−u l−îng 

2,7 l/h, ®−îc nèi qua mét kho¸ ba cöa (b) cã nót Teflon tíi c¸c chai röi khÝ cã dung tÝch 125 ml (c vµ d), vµ 

nèi tiÕp víi mét èng lµm kh« cã b«ng thuû tinh (e) vµ cuèicïng lµ mét cuvet hÊp thô chÊt láng b»ng th¹ch 

anh thÝch hîp (f), kÕt thóc víi mét lç th«ng (g). 

Chó thÝch − Buång hÊp thô sÏ thay ®æi chiÒu dµi ®−êng quang häc vµ, tuú thuéc vµo lo¹i thiÕt bÞ ph¸t hiÖn 

thuû ng©n ®−îc sö dông. 

Chai c ®−îc l¾p víi mét b×nh cÇu (Corning 31770 125 EC hoÆc t−¬ng ®−¬ng), vµ chai nµy ®−îc ®¸nh dÊu 

mét v¹ch chia 60 ml. èng lµm kh« e ®−îc bäc s¬ bé b»ng b«ng thuû tinh hoÆc magie peclorat. Chai c ®−îc 

dïng cho dung dÞch thö, vµ chai d vÉn ®Ó rçng trong suèt qu¸ tr×nhh thö, ®−îc dïng ®Ó høng c¸c giät n−íc. 

Cã thÓ dïng mét thiÕt bÞ ®−îc l¾p r¸p nh− m« t¶ trong h×nh vÏ d−íi ®©y. M«i tr−êng sinh khÝ cã thÓ lµ kh«ng 

khÝ nÐn, hoÆc khÝ nit¬ nÐn. 
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H×nh 1 − ThiÕt bÞ sinh khÝ 

14.3   Pha dung dÞch chuÈn 

Cho 1,71 g nitrat thuû ng©n, Hg(NO3)2.H2O vµo mét b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000 ml, hoµ tan trong mét 

hçn hîp 100 ml n−íc vµ 2 ml axit nitric, pha lo·ng víi n−íc tíi v¹ch møc vµ trén. (Lo¹i bá sau mét th¸ng). 

Cho 10 ml dung dÞch nµy vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml kh¸c, axit ho¸ víi 5 ml dung dÞch axit sunfuric lo·ng (1 

: 5), pha lo·ng víi n−íc tíi v¹ch møc vµ trén. (Lo¹i bá sau mét tuÇn). 

Vµo ngµy sö dông, cho 10,0 ml dung dÞch thøc hai nµy vµo mét b×nh ®Þnh møc 100 ml, axit ho¸ víi 5 ml dung 

dÞch axit sunfuric lo·ng (1 : 5), pha lo·ng víi n−íc tíi v¹ch møc vµ trén. Mçi ml dung dÞch nµy chøa 1 µg Hg. 

Cho 2,0 ml dung dÞch nµy (2 µg Hg) vµo cèc dung tÝch 50 ml, vµ thªm vµo 20 ml n−íc, 1 ml dung dÞch axit 

sunfuric lo·ng (1 : 5), vµ 1 ml dung dÞch thuèc pecmanganat kali (1 : 25). §Ëy cèc nµy l¹i b»ng mét n¾p kÝnh 

®ång hå, ®un s«i trong vµi gi©y vµ ®Ó nguéi. 

14.4   Xö lý mÉu 

Xö lý nh− h−íng dÉn trong c¸c chuyªn luËn riªng. 

14.5   C¸ch tiÕn hµnh 

L¾p thiÕt bÞ sôc khÝ nh− trong h×nh 1, víi c¸c chai c vµ d kh«ng ®ùng g×, rçng vµ kho¸ b ë vÞ trÝ ®−êng dÉn 

phô. Nèi thiÕt bÞ nµy víi buång hÊp thô (f) trong thiÕt bÞ, ®iÒu chØnh l−u l−îng kh«ng khÝ hoÆc khÝ nit¬ sao cho, 

c¸ch tiÕn hµnh sau ®©y, ®¹t ®−îc kh¶ n¨ng t¸i t¹o l¾p l¹i vµ ®é hÊp thô lín nhÊt mµ kh«ng sinh qu¸ nhiÒu 

bät trong dung dÞch thö. Thu ®−îc sè ®äc ®−êng nÒn ë 253,6 nm, ph¶i tu©n theo c¸c chØ dÉn sö dông thiÕt bÞ 

cña nhµ s¶n xuÊt. Xö lý viÖc pha dung dÞch chuÈn nh− sau : 

Huû bá thuèc tÝm thõa b»ng c¸ch thªm dung dÞch clorua hydroxylamin 1 : 10, nhá giät cho ®Õn khi dung dÞch 

mÊt mµu. Röa ngay dung dÞch nµy trong chai c b»ng n−íc, vµ pha lo·ng víi n−íc tíi v¹ch 60 ml. Thªm 2 ml 
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dung dÞch clorua thiÕc 10 % (®−îc pha míi mçi tuÇn, b»ng c¸ch hoµ 20 g SnCl22H2O vµo 40 ml axit 

clohydric Êm vµ pha lo·ng víi 160 ml n−íc), vµ nèi ngay chai c l¹i víi thiÕt bÞ sôc khÝ. VÆn kho¸ b tõ vÞ trÝ 

nh¸nh sang vÞ trÝ sôc khÝ, vµ ghi nhËn sè ®äc trªn thiÕt bÞ ghi. Th¸o chai c ra khái thiÕt bÞ sôc khÝ, bá hçn hîp 

chuÈn, röa chai c b»ng n−íc, lÆp l¹i tr×nh tù nªu trªn víi mÉu xö lý; Mäi chÊt hÊp thô sinh ra trong qu¸ tr×nh 

xö lý mÉu kh«ng ®−îc v−ît qu¸ l−îng chÊt hÊp thô trong mÉu tiªu chuÈn. 

15   PhÐp thö giíi h¹n niken 

Hoµ tan 10 g mÉu víi l−îng n−íc ®ñ ®Ó t¹o ra 20 ml, thªm 3 ml bromin vµ 2 ml dung dÞch axit xitric 20 % 

W/V, trén vµ thªm 10 ml thuèc thö amoniac vµ 1 ml thuèc thö dimetylglyxerin. Trén, pha lo·ng tíi 50 ml 

b»ng n−íc råi ®Ó yªn trong 5 phót; mäi mµu s¾c sinh ra kh«ng ®−îc ®Ëm h¬n mµu sinh ra do c¸ch xö lý 

t−¬ng tù, cïng lóc, 1,0 ml dung dÞch niken chuÈn [10 mg/kg Ni ®−îc ®iÒu chÕ b»ng c¸ch pha lo·ng 1,0 ml 

dung dÞch clorua niken 0,401 % W/V (NiCl2.2H2O cÊp thuèc thö ph©n tÝch) víi n−íc thµnh 100,0 ml] ®−îc 

pha lo·ng thµnh 20 ml víi n−íc (0,5 mg/kg Ni). 

16   PhÐp thö giíi h¹n selen 

16.1   Thuèc thö 

a) Dung dÞch diaminonaphthalen − 2,3 

Vµo ngµy dïng, hoµ tan 100 mg 2,3 diaminonaphthalen (C10H10N2) vµ 500 mg hydroxylamin 

hydrochlorua (NH2OH.HCl) vµo trong axit clohydric ®ñ ®Ó t¹o thµnh 100 ml. 

b) Dung dÞch selen chuÈn 

Cho 120,0 mg selen kim lo¹i d¹ng bét vµo mét b×nh ®Þnh møc 1000 ml, vµ hoµ tan trong 100 ml axit 

nitric lo·ng (1 : 2), lµm Êm dÇn trªn thiÕt bÞ c¸ch h¬i n−íc ®Ó g©y t¸c dông víi dung dÞch. Lµm m¸t, pha 

lo·ng víi n−íc ®Õn v¹ch møc vµ trén. Cho 5,0 ml dung dÞch nµy vµo b×nh ®Þnh møc 200 ml, pha lo·ng 

víi n−íc tíi v¹ch vµ trén. Mçi ml dung dÞch nµy cã chøa 3 µg selen (Se). 

16.2   Ph−¬ng ph¸p I 

16.2.1   Pha dung dÞch chuÈn 

Cho  2,0  ml  dung dÞch  selen  chuÈn  vµo mét  cèc dung tÝch 150 ml, thªm 50 ml axit nitric 0,25 N vµo vµ 

trén. 

16.2.2   Xö lý mÉu 
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Cho vµo mét b×nh ®èt dung tÝch 1000 ml mét l−îng mÉu nh− ®· x¸c ®Þnh trong chuyªn luËn riªng (vµ oxit 

magie, khi cÇn), vµ tiÕn hµnh nh− h−íng dÉn trong phÇn ®èt ch¸y trong b×nh oxy, dïng axit nitric 0,5 N lµm 

chÊt láng hÊp thô. (Chó ý r»ng nÕu mÉu cã chøa n−íc thuû ho¸ hoÆc ®é Èm cao h¬n 1 % th× cho sÊy kh« ë 

nhiÖt ®é 140° trong 2 h tr−íc ®èt  ch¸y). Khi kÕt thóc ph¶n øng ®èt ch¸y, cho mét vµi mililit n−íc vµo trong 

cèc hoÆc miÖng b×nh ®èt, níi láng nót b×nh, röa qua nót, vËt chøa mÉu, vµ thµnh b×nh b»ng kho¶ng 25 ml 

n−íc. Cho dung dÞch nµy vµo mét cèc cã dung tÝch 150 ml, ®un nhá löa cho ®Õn s«i, gi÷ s«i 10 phót, ®Ó 

nguéi. 

16.2.3   C¸ch tiÕn hµnh 

Dïng hydroxit amoni lo·ng (1 : 2), ®iÒu chØnh pH cña dung dÞch chuÈn, cña mÉu xö lý, vµ cña 50 

ml axit nitric 0,25 N, ®Ó lµm dung dÞch ®èi chøng, tíi gi¸ trÞ 2,0 ± 0,2. Thªm 200 mg hydroxylanmin 

hydrochlorua vµo mçi cèc, xoay nhÑ ®Ó hoµ tan, sau ®ã thªm ngay 5 ml dung dÞch 2,3 

diaminonaphthalen vµo mçi dung dÞch vµ trén. §Ëy mçi b×nh b»ng mét n¾p kÝnh vµ ®Ó yªn ë nhiÖt 

®é phßng 100 phót. ChuyÓn c¸c dung dÞch nµy vµo tõng phÔu chiÕt riªng víi sù hç trî cña kho¶ng 

10 ml n−íc, chiÕt xuÊt mçi dung dÞch b»ng 5,0 ml cyclohexan, l¾c m¹nh tõng phÔu chiÕt trong 2 

phót, vµ ®Ó yªn (cho t¸ch líp) cho c¸c líp ph©n tÇng. Lo¹i bá c¸c pha n−íc, vµ quay li t©m c¸c 

chÊt chiÕt cyclohexan ®Ó bá hÕt n−íc. X¸c ®Þnh ®é hÊp thu cña mçi chÊt chiÕt trong mét cuvet 1 

cm ë b−íc sãng tèi ®a kho¶ng 380 nm, víi mét quang phæ thÝch hîp, sö dông mÉu tr¾ng ®Ó ®iÒu 

chØnh thiÕt bÞ. §é hÊp thu cña dÞch chiÕt tõ mÉu xö lý (b»ng chÕ phÈm mÉu) kh«ng ®−îc lín h¬n ®é 

hÊp thu tõ dung dÞch chuÈn khi thö mét mÉu cì 200 mg, hoÆc kh«ng lín h¬n (mét nöa) 0,5 lÇn ®é 

hÊp thô cña dÞch chiÕt tõ dung dÞch chuÈn khi thö mét mÉu cì 100 mg. 

16.3   Ph−¬ng ph¸p II 

16.3.1   Pha dung dÞch chuÈn 

Cho  0,2 ml  dung dÞch  selen chuÈn vµo mét cèc dung tÝch 150 ml, thªm 50 ml axit clohydric 2 N vµo, vµ 

trén. 

16.3.2   Xö lý mÉu 

Cho vµo mét cèc dung tÝch 150 ml, mét l−îng mÉu ®−îc x¸c ®Þnh trong tõng chuyªn luËn riªng, hoµ tan 

trong 25 ml axit clohydric 4 N, l¾c xoay nÕu cÇn, ®un tõ tõ cho ®Õn s«i, vµ v« c¬ ho¸ trªn thiÕt bÞ c¸ch h¬i 

n−íc trong 15 phót. NhÊc ra khái thiÕt bÞ, thªm 25 ml n−íc, vµ ®Ó nguéi, tíi nhiÖt ®é trong phßng. 

 

16.3.3   C¸ch tiÕn hµnh 
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§Æt c¸c cèc cã chøa c¸c dung dÞch chuÈn vµ mÉu xö lý trong mét tñ hót (fume hood). CÈn thËn thªm vµo 

mçi cèc 5 ml hydroxit amoni vµo mét cèc thø ba cã chøa 50 ml axit clohydrric 2 N ®Ó lµm mÉu ®èi chøng. §Ó 

c¸c dung dÞch nguéi, råi ®iÒu chØnh pH cña chóng tíi 2,0 ± 0,2 b»ng hydroxit amoni lo·ng (1 : 2). TiÕp tôc 

theo chØ dÉn trong tr×nh tù tiÕn hµnh cña ph−¬ng ph¸p I, b¾t ®Çu tõ “thªm 200 mg hydroxylamin 

hydrochlorua... “. 

17   §èt ch¸y trong b×nh oxy 

17.1   ThiÕt bÞ, dông cô 

ThiÕt bÞ thö nghiÖm gåm mét b×nh h×nh nãn, miÖng s©u hay khum miÖng chÐn, thµnh dÇy, cã dung tÝch phï 

hîp cho ®èt ch¸y hoµn toµn mÉu thö ®Ó x¸c ®Þnh selen. B×nh nµy ®−îc l¾p mét nót thuû tinh trßn ®−îc nèi 

víi mét gi¸ ®ì mÉu bao gåm mét l−íi platin lín vµ mét m¶nh nèi l−íi platin cã kÝch th−íc kho¶ng 1,5 cm x 2 

cm. Cã thÓ mua dông cô thö nghiÖm phï hîp. Nh− Catalog sè 6513 − C20 (dung tÝch 500 ml) vµ 6513-C30 

(dung tÝch 1.000 ml) tõ C«ng ty Arthur H. Thomas, P.O Box 779, Philadelphia, Pa. 19105. Hoa Kú. C¸c dông 

cô thö nghiÖm t−¬ng ®−¬ng cã tõ c¸c nguån kh¸c, hoÆc c¸c dông cô thÝch hîp kh¸c tu©n theo c¸c nguyªn 

t¾c m« t¶ d−íi ®©y còng cã thÓ dïng ®−îc. 

17.2   C¸ch tiÕn hµnh 

L−u ý : Ng−êi ph©n tÝch cÇn ®eo kÝnh b¶o hé vµ sö dông mét tÊm ch¾n an toµn, thÝch hîp ë gi÷a ng−êi vµ 

dông cô thö nghiÖm. c¸c biÖn ph¸p an toµn h¬n cÇn ®−îc xem xÐt khi cÇn thiÕt, ®Ó ®¶m b¶o viÖc b¶o vÖ 

ng−êi ph©n tÝch ë møc cao nhÊt. H¬n n÷a, b×nh thö ph¶i ®−îc lµm s¹ch hÕt søc cÈn thËn vµ h¹n chÕ kh«ng 

cã vÕt dung m«i h÷u c¬ nµo. CÇn sÊy kh« c¸c mÉu chøa n−íc, hydrat ho¸, hay cã ®é Èm cao h¬n 1 %, ë 

nhiÖt ®é 140° trong 2 giê tr−íc khi ®èt. 

C©n chÝnh x¸c khèi l−îng mÉu ®· x¸c ®Þnh theo c¸c chuyªn luËn cô thÓ. C¸c mÉu r¾n cÇn ®−îc c©n trªn mét 

miÕng giÊy läc kh«ng cã halogenua h×nh vu«ng c¹nh 4 cm, giÊy nµy cÇn ®−îc gÊp xung quanh mÉu. C¸c 

mÉu chÊt láng cã dung l−îng kh«ng v−ît qu¸ 0,2 ml cÇn ®−îc cÇn trong èng nhá xenlulo acetat ®· biÕt khèi 

l−îng [cã trong Catalog No. 6513-C80 (100 tói) vµ 6513-C82 (1,000 tói) cña c«ng ty Arthur H. Thomas]; c¸c 

tói gelatin lµ thÝch hîp víi mÉu chÊt láng cã thÓ tÝch lín h¬n 0,2 ml. 

Chó thÝch − C¸c tói gelatin cã thÓ chøa mét l−îng ®¸ng kÓ halogenua hay sunfat kÕt hîp, trong tr−êng hîp 

nµy, cÇn tiÕn hµnh thö nghiÖm m·u tr¾ng khi cÇn thiÕt. 

§Æt mÉu cïng víi mét d©y måi b»ng giÊy läc lªn trªn l−íi platin gi÷ mÉu. Cho chÊt láng hÊp thô vµo trong 

b×nh, nh− x¸c ®Þnh trong tõng chuyªn luËn hay trong phÐp thö tæng qu¸t, lµm Èm chç nèi cña nót b»ng n−íc, 

vµ ®Èy kh«ng khÝ ra khái b×nh b»ng c¸ch cho mét dßng oxy ch¶y nhanh vµo b×nh, l¾c  xo¸y chÊt láng ®Ó gióp 

nã hÊp thô oxy. 
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Chó thÝch − B·o hoµ chÊt láng b»ng oxy chñ yÕu gióp cho viÖc thµnh c«ng cña thö nghiÖm nµy. 

§èt d©y måi b»ng ph−¬ng tiÖn thÝch hîp. NÕu d¶i giÊy måi ch¸y ngoµi b×nh, ngay lËp tøc ph¶i ®Èy nhanh bé 

phËn gi÷ mÉu vµo trong b×nh, dèc ng−îc b×nh sao cho dung dÞch hÊp thù t¹o ra mét líp bÝt kÝn quanh nót, vµ 

gi÷ chÆt nót ë ®óng vÞ trÝ. NÕu viÖc ch¸y x¶y ra trong hÖ thèng kÝn, viÖc dèc ng−îc b×nh cã thÓ bá qua. Sau 

khi hoµn tÊt viÖc ®èt, l¾c m¹nh b×nh vµ ®Ó b×nh yªn kh«ng Ýt h¬n 10 phót, thØnh tho¶ng l¹i l¾c. Sau ®ã tiÕp tóc 

lµm nh− ®· h−íng dÉn trong c¸c chuyªn luËn cô thÓ. 

18   X¸c ®Þnh nit¬ 

(Ph−¬ng ph¸p kendal) 

C¶nh b¸o : C©n dÈm b¶o tho¸ng khÝ trong phßng thÝ nghiÖm vµ kh«ng cho phÐp tÝch tô thuû 

ng©n ra ngoµi. 

Chó thÝch − Mäi thuèc thö ph¶i kh«ng cã nit¬, nÕu cã s½n, hoÆc thuèc thö ph¶i cã hµm l−îng nit¬ 

rÊt thÊp. 

18.1   Ph−¬ng ph¸p I 

Ph−¬ng ph¸p nµy cÇn ®−îc sö dông trõ khi cã nh÷ng chØ dÉn kh¸c trong tõng chuyªn luËn cô thÓ. Nã kh«ng 

¸p dông ®−îc mét vµi hîp chÊt chøa nit¬ mµ c¸c chÊt nµy kh«ng cho thÊy r»ng hµm l−îng nit¬ toµn bé, dùa 

trªn viÖc v« c¬ ho¸ víi axit sunfuric. 

18.1.1   Kh«ng cã nitric vµ nitrat  

Trõ khi cã nh÷ng chØ dÉn kh¸c nÕu kh«ng th× chuyÓn kho¶ng 1 g mÉu, ®· ®−îc c©n chÝnh x¸c, vµo mét 

b×nh kendal thuû tinh cøng 500 ml, gãi bäc mÉu, nÕu lµ chÊt r¾n hay nöa r¾n, trong giÊy läc kh«ng 

chøa nit¬ ®Ó t¹o ®iÒu kiÖn cho viÖc chuyÓn mÉu nÕu cÇn. Cho vµo b×nh nµy 10 g kali sunfat d¹ng bét 

hay natri sunfat khan, 500 mg ®ång sunfat d¹ng bét vµ 20 ml axit sunfuric. §un nãng tõ tõ hçn hîp  

nµy, gi÷ b×nh nghiªng mét gãc kho¶ng 45°, vµ sau khi hiÖn t−îng næi bät ®· ngõng, nhanh chãng ®un 

s«i cho ®Õn khi dung dÞch cßn l¹i mÇu xanh l¸ c©y s¸ng hoÆc hÇu nh− kh«ng cã mÇu trong 30 phót. 

§Ó nguéi vµ thªm 150 ml n−íc, trén lÉn, vµ l¹i ®Ó nguéi. CÈn thËn rãt 100 ml dung dÞch natri hydroxit 

(2 : 5) vµo bªn trong b×nh sao cho nã t¹o nªn mét líp d−íi líp dung dÞch axit, sau ®ã cho thªm mét 

vµi h¹t kÏm. Nèi b×nh víi thiÕt bÞ ch−ng cÊt bao gåm mét b×nh cÇu nèi víi b×nh kendal vµ b×nh ng−ng 

tô, èng tho¸t ®Æt d−íi bÒ mÆt cña 50 ml dung dÞch axit boric (1 : 25) ®−îc chøa trong mét b×nh hoÆc lä 

500 ml. Xoay nhÑ c¸c chÊt trong b×nh kendal ®Ó trén, vµ ch−ng cÊt cho ®Õn khi thu nhËn ®−îc kho¶ng 

2/3 dung dÞch trong b×nh høng. Cho thuèc thö methyl ®á / methylen xanh vµo b×nh nµy vµ chuÈn ®é víi 

axit sunfuric 0,5 N. TiÕn hµnh thö nghiÖm ®èi chøng b»ng c¸ch thay mÉu 2 g sucroz (®−êng) vµ lµm 

nh÷ng hiÖu chØnh cÇn thiÕt. Mçi mét ml axit 0,5 N t−¬ng ®−¬ng víi 7,003 mg nit¬. 
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Chó thÝch − NÕu biÕt r»ng chÊt thö nghiÖm cã hµm l−îng nit¬ thÊp, cã thÓ dïng axit 0,1 N thay cho dung 

dÞch 0,5 N, trong tr−êng hîp ®ã mçi mét ml axit t−¬ng ®−¬ng víi 1,401 mg nit¬. 

18.1.2   Cã mÆt nitric vµ nitrat  

ChuyÓn vµo mét b×nh thuû tinh cøng kendal 500 ml, mét l−îng mÉu, ®· ®−îc c©n chÝnh x¸c, ®¹i diÖn cho 

kho¶ng 150 mg nit¬, thªm 25 ml axit sunfuric trong ®ã cã 1 g axit salicylic ®· ®−îc hoµ tan, trén, vµ ®Ó yªn 

trong 30 phót, thØnh tho¶ng l¾c. Cho 5 g natri thiosunfat d¹ng bét, trén kü, råi thªm 500 mg ®ång sunfat d¹ng 

bét hay oxit thuû ng©n, vµ tiÕp tôc nh− ®· h−íng dÉn ë môc A, b¾t ®Çu víi “®un nãng tõ tõ hçn hîp nµy... “. 

Tr−íc khi v« c¬ ho¸ c¸c chÊt ®−îc biÕt cã hµm l−îng nit¬ cao h¬n 10 %, cho thªm 500 mg ®Õn 1 g axit 

benzoic ®Ó t¹o ®iÒu kiÖn thuËn lîi cho viÖc ph©n huû. 

18.2   Ph−¬ng ph¸p II (b¸n vi l−îng hay trung l−îng) 

ChuyÓn mét l−îng mÉu ®· ®−îc c©n hay ®o chÝnh x¸c, t−¬ng ®−¬ng víi kho¶ng 2 hay 3 mg nit¬ vµo trong 

b×nh v« c¬ ho¸ cña thiÕt bÞ kendal b¸n vi l−îng. Cho thªm 1 g hçn hîp bét kali sunfat vµ ®ång sunfat (10 : 1), 

dïng mét tia n−íc nhá ®Ó röa bÊt kú vËt liÖu nµo dÝnh b¸m vµo miÖng b×nh xuèng, sau ®ã rãt 7 ml axit 

sunfuric vµo trong thµnh b×nh ®Ó tr¸ng röa nã. CÈn thËn thªm vµo b×nh 1 ml hydrogen peroxid 30 %, l¾c trßn 

b×nh trong khi cho c¸c chÊt nµy. 

(C¶nh b¸o : Kh«ng ®−îc thªm bÊt kú l−îng peroxid nµo trong khi v« c¬ ho¸). Nung nãng trªn 

ngän löa hay bÕp ®iÖn cho ®Õn khi dung dÞch ®· cã mµu xanh râ vµ thµnh b×nh kh«ng cßn vÖt 

than ho¸. CÈn thËn thªm 20 ml n−íc, ®Ó nguéi, sau ®ã cho qua phÔu 30 ml dung dÞch hydroxid 

natri (2 : 5) vµ tr¸ng röa phÔu b»ng 10 ml n−íc. Nèi b×nh víi thiÕt bÞ ch−ng cÊt h¬i vµ ngay lËp 

tøc b¾t ®Çu viÖc ch−ng cÊt b»ng h¬i. Thu lÊy thµnh phÈm ch−ng cÊt trong 15 ml dung dÞch axit 

boric (1 : 25), dung dÞch nµy ®· ®−îc cho 3 giät thuèc thö methyl ®á / methylen xanh vµ ®ñ n−íc 

®Ó bao trïm miÖng tho¸t èng ng−ng tô. TiÕp tôc ch¹y h¬i n−íc cho ®Õn khi thu ®−îc 80 − 100 ml 

thµnh phÈm ch−ng cÊt, sau ®ã th¸o b×nh hÊp thô, tr¸ng röa miÖng tho¸t ng−ng b»ng mét Ýt n−íc, 

vµ ®em chuÈn ®é víi axit sunfuric 0,01 N. Mçi mét ml axit 0,01 N t−¬ng ®−¬ng víi 0.140 mg (140 

µg) nit¬. 

Khi cã nhiÒu h¬n 2 hay 3 mg nit¬ trong l−îng mÉu ®−îc c©n ®Ó thön ghiÖm, cã thÓ dïng axit sunfuric 0,02 

hay 0,1 N ®Ó chuÈn ®é, th× cÇn Ýt nhÊt 15 ml chÊt chuÈn ®é. NÕu khèi l−îng kh« tæng céng cña s¶n phÈm lín 

h¬n 100 mg th× sÏ t¨ng theo tû lÖ l−îng axit sunfuric vµ natri hydroxit ®−îc cho vµo tr−íc khi ch−ng cÊt. 

19   C¸c cÆn kh«ng bay h¬i 

Trõ khi cã c¸c chØ dÉn kh¸c, nÕu kh«ng th× chuyÓn 100 ml mÉu vµo mét chÐn dïng ®Ó bay h¬i b»ng platin ®· 

c©n b× dung tÝch 125 ml, ®· ®−îc sÊy nãng tõ tr−íc ë 105° tíi khèi l−îng kh«ng ®æi, vµ cho bèc h¬i mÉu tíi 
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kh« trªn bÕp c¸nh h¬i. SÊy nãng ë nhiÖt ®é 105°C, trong 30 phót hoÆc tíi khèi l−îng kh«ng ®æi, ®Ó nguéi 

trong mét b×nh hót Èm vµ c©n. 

20   PhÐp thö giíi h¹n sunfat 

Trõ khi cã c¸c chØ dÉn kh¸c, nÕu kh«ng th× cho mét l−îng mÉu ®·  x¸c ®Þnh vµo mét èng Nessler, hoµ tan nã 

trong kho¶ng 30 ml n−íc vµ trung hoµ b»ng thuèc thö axit clohydric lo·ng nÕu dung dÞch lµ kiÒm. Thªm 1 ml 

thuèc thö axit clohydric lo·ng vµ dïng n−íc pha lo·ng tíi 50 ml. NÕu sö dông mÉu ë d¹ng dung dÞch, 

chuyÓn dung dÞch mÉu nµy vµo mét èng Nessler vµ dïng n−íc pha lo·ng tíi 50 ml. ChuyÓn mét l−îng axit 

sunfuric 0,01 N nh− trªn vµo mét èng Nessler kh¸c ®Ó dïng lµm chuÈn, thªm 1 ml thuèc thö axit clohydric 

lo·ng, vµ pha lo·ng víi n−íc tíi 50 ml. 

NÕu dung dÞch chøa mÉu kh«ng ®−îc trong, ph¶i läc c¶ hai dung dÞch nµy trong cïng mét ®iÒu kiÖn. Cho 2 

ml thuèc thö bari clorua vµo tõng dung dÞch, trén kü, vµ ®Ó yªn trong 10 phót. So s¸nh ®é ®ôc cña hai dung 

dÞch b»ng c¸ch quan s¸t c¸c èng Nessler tõ bªn thµnh èng vµ tõ ®Ønh ®Æt dung dÞchèi diÖn víi mét nÒn ®en. 

§é ®ôc cña mÉu kh«ng ®−îc v−ît qu¸ ®é ®ôc chuÈn. 

21   X¸c ®Þnh n−íc 

(Ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é Karl Fischer) 

21.1   Nguyªn t¾c 

Ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é Karl Fischer ®Ó x¸c ®Þnh n−íc ®−îc dùa trªn ph¶n øng ®Þnh l−îng cña n−íc 

víi mét dung dÞch khan cña sunfua dioxit vµ i«t ®−îc hoµ tan trong pyridin vµ mét chÊt cån (alcohol). 

MÉu cã thÓ ®−îc chuÈn ®é trùc tiÕp víi thuèc thö, hoÆc nhµ ph©n tÝch cã thÓ tiÕn hµnh mét ph−¬ng 

ph¸p chuÈn ®é d−. Trong phÐp chuÈn ®é d−, thuèc thö ë møc d− ®−îc thªm vµo mÉu, ph¶i ®Ó ®ñ thêi 

gia cho ph¶n øng ®¹t tíi hoµn toµn, vµ thuèc thö kh«ng sö dông hÕt ®−îc chuÈn víi dung dÞch n−íc 

chuÈn trong methnol. Ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é d− nãi chung cã thÓ ®−îc ¸p dông ®−îc vµ tr¸nh nh÷ng 

khã kh¨n cã thÓ xuÊt hiÖn trong chuÈn ®é trùc tiÕp tung ®ã c¸c chÊt cã n−íc kÕt hîp tho¸t ra chËm. 

PhÐp tÝnh hÖ sè tû l−îng (Stoichiometry) cña ph¶n øng th× kh«ng chÝnh x¸c, vµ ®é t¸i lÆp cña mét lÇn 

thö phô thuéc vµo c¸c yÕu tè nh− nång ®é t−¬ng ®èi cña c¸c thµnh phÇn thuèc thö, b¶n chÊt cña dung 

m«i tr¬ ®−îc dïng ®Ó hoµ tan mÉu, vµ kü thuËt ®−îc dïng trong phÐp x¸c ®Þnh riªng biÖt. V× thÕ, cÇn 

ph¶i dïng mét kü thuËt ®· ®−îc chuÈn ho¸ theo kinh nghiÖm nh»m ®¹t tíi ®é chÝnh x¸c mong muèn. 

§é chÝnh x¸c cña ph−¬ng ph¸p thu ®−îc bëi ®é më cña ph−¬ng ph¸p, trong ®ã ®é Èm kh«ng khÝ ®−îc 

lo¹i ra khái hÖ thèng. ViÖc chuÈn ®é n−íc th«ng th−êng ®−îc thùc hiÖn víi viÖc dïng methnol khan 

lµm dung m«i cho mÉu; tuy nhiªn, cã thÓ dïng c¸c dung m«i thÝch hîp kh¸c ®èi víi c¸c chÊt ®Æc biÖt 

hoÆc kh«ng phæ biÕn l¾m. 
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21.1   ThiÕt bÞ vµ phÐp x¸c ®Þnh ®iÓm cuèi cïng 

Cã thÓ dïng bÊt kú dông cô thö nghiÖm nµo cã thÓ lo¹i bá thÝch ®¸ng ®é Èm kh«ng khÝ vµ x¸c ®Þnh ®−îc 

®iÓm cuèi cïng. Trong tr−êng hîp dung dÞch kh«ng mÇu, th× chuÈn ®é trùc tiÕp, ®iÓm cuèi cïng cã thÓ 

quan s¸t b»ng m¾t khi thay ®æi mÇu tõ vµng hoµng yÕn sang mÇu hæ ph¸ch. Tr−êng hîp ng−îc l¹i ®−îc 

quan s¸t khi mÉu ®−îc chuÈn ®é d−. Tuy nhiªn, phæ biÕn h¬n, ®iÓm cuèi cïng ®−îc x¸c ®Þnh theo phÐp 

®o ®iÖn tö víi viÖc sö dông c¸c ®iÖn cùc platin ®èi ngÉu (kho¶ng 5 mm vu«ng vµ c¸ch nhau 2,5 cm) vµ 

mét dßng ph©n cùc kho¶ng 100 µA ë ®iÖn thÕ sö dông kho¶ng 200 mV. Khi kÕt thóc ph¶n øng, mét sù 

thay ®æi trong tÝnh chÊt ®iÖn ho¸ cña dung dÞch sÏ ®−îc c¶m nhËn bëi c¸c ®iÖn cùc vµ ®iÓm cuèi cïng 

®−îc chØ b¸o bëi ®é lÖch cña microampe kÕ hay b»ng mét vµi thiÕt bÞ c¶m øng dßng hay thiÕt bÞ c¶m øng 

®iÖn thÕ. Víi mét vµi thiÕt bÞ chuÈn ®é tù ®éng, sù thay ®æi ®ét ngét vÒ dïng hay ®iÖn thÕ t¹i ®iÓm cuèi 

cïng sÏ lµm ®ãng van solenoid, van nµy kiÓm so¸t buret ph©n phèi chÊt chuÈn ®é. C¸c thiÕt bÞ hiÖn cã 

trªn thÞ tr−êng nãi chung bao gåm mét hÖ thèng kÝn gåm mét hay hai buret tù ®éng vµ mét b×nh chuÈn ®é 

®Ëy chÆt, ®−îc l¾p víi c¸c ®iÖn cùc thÝch hîp vµ mét m¸y khuÊy tõ. Kh«ng khÝ trong hÖ thèng ®−îc gi÷ 

kh« víi chÊt lµm kh« thÝch hîp nh− photpho pentoxid vµ b×nh chuÈn ®é cã thÓ ®−îc lµm s¹ch bëi mét 

dßng nit¬ kh« hay dßng kh«ng khÝ kh«. 

21.3   Pha thuèc thö Fischer 

Thªm 125 g ièt vµo mét b×nh chøa hçn hîp gåm 670 ml methanol vµ 170 ml pyridin, ngay sau ®ã ®Ëy nót 

b×nh, vµ lµm l¹nh. Cho ch¹y sunfua dioxit kh« qua 100 ml pyridin ®−îc chøa trong mét b×nh kh¾c ®é 250 ml 

vµ ®−îc lµm l¹nh trong mét chËu ®¸ cho ®Õn khi thÓ tÝch cña dung dÞch ®¹t ®−îc b»ng 200 ml. Cho tõ tõ 

dung dÞch nµy, ®ång thêi l¾c ®Òu, vµo hçn hîp ièt l¹nh, ®Ëy n¾p ngay, vµ l¾c kü cho ®Õn khi ièt hoµ tan. 

ChuyÓn dung dÞch kÕt hîp nµy sang thiÕt bÞ thö nghiÖm, tèt h¬n c¶ lµ mét buret tù ®éng ®−îc b¶o vÖ tr¸nh 

Èm nhê c¸c chÊt chèng Èm nh− photpho pentoxid, calci chlorua khan, hay gel silica, vµ ®Ó yªn trong 24 giê 

hay qua ®ªm tr−íc khi chuÈn ho¸. Mçi mét ml cña thuèc thö nµy khi míi pha t−¬ng ®−¬ng víi kho¶ng 5 mg 

n−íc. Do dung dÞch nµy liªn tôc suy gi¶m nã cÇn ®−îc chuÈn ho¸ trong vßng 1 giê tr−íc khi dïng, hay hµng 

ngµy nÕu sö dông liªn tôc. B¶o vÖ tr¸nh bÞ ¸nh s¸ng mÆt trêi trong khi dïng, vµ l−u gi÷ c¸c dung dÞch gèc 

trong b×nh cã nót thuû tinh vµ trong tñ l¹nh. 

Thuèc thö Karl Fischer æn ®Þnh ho¸ cã b¸n trªn thÞ tr−êng cã thÓ ®¸p øng yªu cÇu thay thÕ cho dung dÞch ®· 

chØ dÉn ë ®©y. 

 

21.4   ChuÈn ho¸ thuèc thö Fischer 

21.4.1   ChuÈn ho¸ ban ®Çu 

Cho 35 tíi 40 ml methanol vµo b×nh chuÈn ®é cña thiÕt bÞ thö nghiÖm vµ chuÈn ®é víi thuèc thö tíi mÇu 

®iÓm cuèi hay tíi ®iÓm cuèi cña phÐp ®o ®iÖn. 
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a)   §Ó x¸c ®Þnh l−îng vÕt cña n−íc (tøc lµ, Ýt h¬n kho¶ng 1 % trong mÉu thö), cã thÓ dung natri tartrat 

dihydrat (Na2C4H4O6.2H2O), ®−îc c©n chÝnh x¸c, vµo methanol, vµ l¹i chuÈn ®é t¬i ®iÓm cuèi víi thuèc thö 

nµy. 

TÝnh to¸n hÖ sè t−¬ng ®−¬ng n−íc, F, tÝnh b»ng mg trªn ml cña chÊt thö b»ng c«ng thøc : 

  2 x (18.02 / 230.08) x (W/V) 

Trong ®ã 

W lµ khèi l−îng natri tartrat dihydrat, tÝnh b»ng mg; 

V lµ thÓ tÝch thuèc thö tiªu thô trong lÇn chuÈn ®é thø hai, tÝnh b»ng ml; 

18,02 vµ 230,08 t−¬ng øng lµ khèi l−îng ph©n tö cña n−íc vµ natri tartrat dihydrat. 

b)   Trong phÐp thö chÝnh x¸c ®èi víi l−îng n−íc nhiÒu h¬n vÕt (tøc lµ h¬n kho¶ng 1 %), dïng n−íc cÊt nh− 

lµ chÊt tham chiÕu. NÕu dïng ph−¬ng ph¸p nµy, nhanh chãng thªm 25 tíi 250 mg n−íc cÊt ®· ®−îc c©n 

chÝnh x¸c, vµo methanol, vµ l¹i chuÈn ®é tíi ®iÓm cuèi víi thuèc thö. 

TÝnh hÖ sè t−¬ng ®−¬ng n−íc, F, b»ng sè mg n−íc trªn ml cña chÊt thö, theo c«ng thøc W/V 

Trong ®ã  

W lµ khèi l−îng n−íc cÊt, tÝnh b»ng mg; 

V lµ thÓ tÝch thuèc thö tiªu tèan trong chuÈn ®é lÇn thø hai, tÝnh b»ng ml. 

21.4.2   ChuÈn ho¸ lÇn hai 

Pha mét dung dÞch n−íc methanol b»ng c¸ch pha lo·ng 2 ml n−íc víi methanol thµnh 1000 ml. ChuÈn ho¸ 

dung dÞch nµy b»ng chuÈn ®é 25,0 ml víi thuèc thö, ®· ®−îc chuÈn ho¸ tõ tr−íc nh− ®· chØ dÉn trong môc 

chuÈn ho¸ ban ®Çu ë trªn. TÝnh to¸n hµm l−îng n−íc, b»ng mg trªn ml, cña dung dÞch n−íc methanol theo 

c«ng thøc : 

   V’F / 25 

 

Trong ®ã : 

V’ lµ thÓ tÝch thuèc thö ®· bÞ tiªu tèn, tÝnh b»ng ml; 

F  lµ hÖ sè t−¬ng ®−¬ng n−íc cña thuèc thö ®· ®−îc x¸c ®Þnh nh− ®· chØ dÉn trong “chuÈn ho¸ ban 

®Çu“. Hµm l−îng n−íc cña dung dÞch n−íc methanol cÇn ®−îc x¸c ®Þnh hµng tuÇn vµ thuèc thö ®−îc 

chuÈn ho¸ víi nã còng x¸c ®Þnh theo ®Þnh kú, nÕu cÇn. 
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21.5   C¸ch tiÕn hµnh 

Chó thÝch − CÇn x¸c ®Þnh hµm l−îng n−íc b»ng ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é trùc tiÕp, trõ khi cã c¸c chØ dÉn 

kh¸c. 

21.5.1   ChuÈn ®é trùc tiÕp 

Ngo¹i trõ cã c¸c chØ dÉn kh¸c, nÕu kh«ng th× ®Æt kho¶ng 35 ®Õn 40 ml methanol vµo b×nh chuÈn ®é vµ 

chuÈn ®é víi thuèc thö tíi ®iÓm cuèi, kh«ng cÇn ®Ó ý ®Õn l−îng ®· tiªu tèn. Nhanh chãng chuyÓn sang b×nh 

chuÈn ®é mét l−îng mÉu ®· ®−îc c©n hay ®o chÝnh x¸c, tèt nhÊt cã chøa 10 ®Õn 50 mg n−íc, khuÊy m¹nh, 

vµ chuÈn ®é l¹i tíi ®iÓm cuèi. Hµm l−îng n−íc cña mÉu, tÝnh b»ng mg, nhËn ®−îc b»ng c¸ch nhËn l−îng 

thuèc thö ®· dïng trong chuÈn ®é mÉu víi hÖ sè t−¬ng ®−¬ng F cña thuèc thö. 

21.5.2   ChuÈn ®é d− 

Ngo¹i trõ cã c¸c chØ dÉn kh¸c, nÕu kh«ng th× kho¶ng 35 ®Õn 40 ml methanol vµo b×nh chuÈn ®é vµ chuÈn ®é 

víi thuèc thö tíi ®iÓm cuèi, kh«ng cÇn ®Ó ý ®Õn l−îng ®· tiªu thô. Nhanh chãng chuyÓn sang b×nh chuÈn ®é 

mét l−îng mÉu ®· ®−îc c©n hay ®o chÝnh x¸c, tèt nhÊt cã chøa 10 ®Õn 50 mg n−íc, khuÊy m¹nh, vµ thªm 

mét l−îng d− ®−îc c©n hay ®o chÝnh x¸c cña thuèc thö. §Ó yªn ®ñ thêi gian cho phan øng ®¹t tíi møc hoµn 

toµn vµ chuÈn ®é thuèc thö kh«ng tiªu thô hÕt víi dung dÞch n−íc methanol ®· chuÈn ho¸ tíi ®iÓm cuèi. 

Hµm l−îng n−íc trong mÉu, tÝnh b»ng mg, sÏ nhËn ®−îc b»ng c¸ch nh©n l−îng thuèc thö ®· dïng trong 

chuÈn ®é mÉu víi hÖ sè t−¬ng ®−¬ng F cña thuèc thö. 

 

_______________________ 


