PHU LUC 10.3 DINH LUQNG NUOC

Néu khong cé chi dan khac trong chuyén luan riéng, ap dung Phwong phap 1 va chuan dd truc tiép.
PHUONG PHAP 1 (Binh lwong nwéc bang thuéc thir Karl Fischer)

Phwong phap chuan dé truc tiép

Nguyén tac

Phwong phap dinh lwgng nwéc bang chuan d6 dwa trén phan (ng toan lwong clia nwéc véi lwu huynh
dioxyd va iod trong dung méi khan pht hop cé thém mét base hiru co cé vai trd lam chét dém.

Dung dich chuan d6 dau tién dwoc st dung 1a thudc thir Karl Fischer, trong d6 lwu huynh dioxyd va iod
dwoc hoa tan trong pyridin va methanol. Mau c6 thé dwoc chuén do trwc tiép véi thude thir nay, hodc
gian tiép bang phwong phap chuén dé thira trir. Phép can bang phan (rng héa hoc khang that sy chinh
xac, do tai lap cta két qua chuan do phu thudc vao cac yéu td nhu ti 1& twong dbi gitra cac thanh phan
cutia thudc thir, ban chat ctia dung méi tro dung dé hoa tan mau va ky thuat st dung trong tirng phép
chuén d6 cu thé. Do d6, dé dat dwoc d6 dung mong muén, can chudn héa ky thuat dwa trén thuc
nghiém. Do chinh xac cla phwong phéap phu thudc rat nhiéu vao dd dm ctia méi trwdng, vi vay phai
loai bd str xam nhap 4m cGa mdi trwérng vao hé thdng.

Qua trinh chuan d6 nwéc thuwdng st dung methanol khan lam dung méi hoa tan mau thir. Trong mét
sb trwong hop, cé thé st dung cac dung méi thich hop khac cho cac mau thir dac biét hodc khong
theo thwdng quy. Khi d6, khuyén céo nén thém vao dung méi it nhat 20 % methanol hay céc alcol bac
mét khac.

Thiét bij

C6 thé sir dung bét ky thiét bi chuan dd nao cho phép loai trr hoi &m hiéu qua va xac dinh dwoc diém
két thuc. Khi chuan do truc tiép mot dung dich khdng mau, cé thé quan sat diém két thic bang mat
thwérng, 1a khi ¢é sw chuyén mau tir mau vang sang sang mau vang cam (mau hd phach). V&i mau thiy
chuén do thira trir, tai diém két thic cé qua trinh chuyén mau ngwoc lai. Tuy nhién, diém két thuc
thwong duwoc xac dinh bang phuwong phap do dién bang moét thiét bi str dung mét mach dién va mot
cap dién cuc platin nhing vao dung dich can chuan dé. Tai diém két thic cha qué trinh chuan do,
thudc thtr hoi dw sé lam ting cuong dd dong va dwoc phat hién bang cac dién cuc trong khodng thoi
gian khéng dwéi 30 s. Thoi gian s& ngén nhét véi nhirng chéat hoa tan trong thube thir. V&i mot sé thiét
bi chudn d6 tw dong, thay déi dét ngdt vé cwdng dé dong hodc hiéu dién thé tai diém két thuc sé lam
dong van kiém soat buret cung cap dung dich chuan do.

Cac thiét bi s8n co trén thj trudng thweng gdm moét hé théng khép kin véi mot hodc hai buret tw dong
va mot binh chuadn d6 dwoc day chat, co l1&p cac dién cuc can thiét va thiét bi khudy tlr. Khéng khi
trong hé théng dwoc lam khd badng mot chat hat Am thich hop, co thé loai hoi &m trong binh chuén d6
bang cach suc mét ludng khi nitrogen khé hay khéng khi khé.

Thuéc thir

Chuén bi thubc thtr Karl Fischer nhw sau: Thém 125 g iod (TT) vao mét dung dich gém 670 ml
methanol khan (TT) va 170 ml pyridin (TT) va lam mat. Rét 100 ml pyridin (TT) vao mét ng dong 250
ml, git lanh pyridin trong nwéc da, suc lvu huynh dioxyd (TT) vao cho téi khi thé tich dat 200 ml. Tw tir
thém dung dich nay vao hén hop chira iod da dwoc lam mat, vira thém vira l&c. Tiép tuc lac dé hoa tan
iod, chuyén dung dich vao thiét bi chuan dd, d& dung dich 6n dinh qua dém truwéc khi chuan héa thube
thir.

Khi mé&i chuan bi, 1 ml dung dich thubc thir nay twong dwong véi khodng 5 mg nwéc, nhung thube thor
sé tr tw bi bién dbi, do d6 can tién hanh chuén lai trong vong 1 h trwéc khi s dung hodc chuén lai
hang ngay néu s dung lién tuc. Bao vé thubc thir tranh anh sang khi st dung. Bao quén thubc tht
trong dd dwng thiy tinh nGt mai thich hop, kin, hoan toan tranh anh sang va bao quan lanh. D& dinh
lwong nwdc & mirc dd vét (dwdi 1 %), nén sir dung mot thudce thir cé hé sbé dwong lwong nudc khéng
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I&n hon 2,0 dé cé thé tich dung dich chuén d6 tiéu thu dd I&n. Co thé st dung thudc thtr Karl Fischer
thwong mai cé tinh 6n dinh s8n co trén thi trwdng. Cac thudc thir nay cé thé sir dung cac dung méi hay
base khéng phai 1a pyridin va cac alcol khéng phai Ia methanol. C6 thé cé cac loai dung dich thubc thir
don hodc thubc thtr dwoc tao thanh tai chd bang cach phdi hop hai dung dich riéng ré. Khi can pha
loang thudc thir, tién hanh pha loang theo huwéng dan cia nha san xuét. C6 thé dung methanol hodc
mot dung méi thich hop khac nhw ethylen glycol hoac monoethyl ether lam dung méi pha loéang.

Chuén bj mau thi

Néu khoéng co chi dan tai chuyén luan riéng, can chinh xac hoéc lay chinh xac mét lwong mau wéc tinh
chtra tir 2 mg dén 250 mg nuwéc. Lwong nwéc tiy thude vao hé sb dwong lwong nuwéc cla thube thir
va phuong phép xac dinh diém két thic. Trong phan I&n trwdng hop, ¢ thé wéc tinh lwong mau toi
thiéu M (mg) theo cdng thirc sau:

M = FCV/KF

Trong dé:

F (mg/ml): hé sé dwong lwong nwdc cla thube thir.

C (%): ty |& phan tram thé tich thubc thir tiéu thu so vé&i tbng thé tich buret (C thwong tir 30 % dén 100
% v&i chuan do tay, va tir 10 % dén 100 % v&i phwong phap xac dinh diém két thic bang thiét bi).

V (ml): thé tich buret.

KF (%): gi¢i han hay ham lwgng nwéc wée tinh trong mau.

Ghi chi: Khuyén cdo gia tri FCV nén I&n hon hodc bang 200 khi tinh toan d& ddm bao lwong nuwéc téi
thiéu dwoc chuén d6 16n hon hoac béng 2 mg.

V&i mau thube khi dung c6 chat day, d& mau déng lanh trong it nhat 2 h, mé& dd dwng va thd trén 10,0
ml mau da dwoc tron ky. Khi chudn do mau, xac dinh diém két thuc tai nhiét o khéng dwéi 10 °C.

Vi thudc nang, 1ay bot thube tron ddng nhat tir khong it hon 4 nang.

V@i vién nén, dung bot ctia khong it hon 4 vién nén da dwoc nghién min trong diéu kién moi trwedng ma
nhiét d6 va do &m khong anh hwéng téi két qua.

Khi mau thr cé tinh chat hut am, thwe hién can va chuyén mau ran vao binh chuin d6 nhanh nhét cé
thé va chu y tranh hoi &m tr moéi trworng hap thu vao mau. Néu mau ran cé khéi lwong han ché nhw
san phadm dong khod hay bot dwng trong lo, dung mét bom tiém khd bom mét thé tich chinh xac
methanol khan (TT) hay mot dung méi phu hop khac vao dd dwng mau da can khéi lwong roi lac dé
hoa tan mau. Dung cling bom tiém hut dung dich ti trong d6 dwng mau ra va chuyén vao binh chuén
dd dwoc chuan bj theo hwéng dan & phan Dinh lwong nwdc trong mau thiy. Dung mot thé tich chinh
xac methanol khan (TT) hodc dung méi phu hop khac dé trang dbé dwng, hut phan dich trang nay
chuyén vao binh chuén dd va tién hanh chuan dé ngay. L4y mét lwgng dung méi bang tdng lwong
dung mbdi da dung dé hoa tan mau va trang riva dd dwng mau ciing nhuw bom tiém, xac dinh ham lwong
nuwéc theo hwéng dan & phan Chuan hoéa dung dich nwéc cho chuan do thira trir & Phwong phap
chuén do thra trr. Lwong nwéc cé trong mau bang lwong nwéc xac dinh dwoc tir phép chuin dé mau
phan tich & trén trir di lwong nwéc trong dung méi, cac két qua tinh theo mg. Say khd dé dwng mau va
nap & 100 °C trong 3 h, d& ngudi trong binh hut &m va can. Khdi lwong mau thir 1a chénh léch khbi
lwong thu dwoc so véi khéi lwgng dd dwng ban dau.

Trong diéu kién thich hop, cé thé tach nwéc tr mau bang cach lam néng mau trong mét budng séy
ngoai, dwoc két néi véi binh chuan dd va day lwong hoi nwéc nay vao binh chuin dé badng mot khi
mang tro’ va khé nhw nitrogen tinh khiét. Can lwu y va hiéu chinh d6 troi do khi mang dén két qua cla
phép thir. Cha y lwa chon diéu kién lam néng dé tranh tao thanh nuwéc tr qua trinh phan hdy mau, khi
do phwong phap nay khéng con phu hop.

Xéc dinh dwong Iwong nwée cua thudc thir
Cho moét thé tich methanol khan (TT) hodc dung méi thich hop khac vao binh chuan do da dé 1am ngap
dién cwc, va cho thém du thubce thir dé tao ra mau dac trwng tai diém két thuc hay dap rng dién cuwc
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phu hop.
C6 thé chuan hoéa thudc thir bang nudce tinh khiét, chat dbi chiéu natri tartrat dihydrat hoac cac chéat dbi
chiéu c6 chirng chi phan tich duwoc lién két chun téi mét chuan quéc gia. Hé sb dwong lwong cla
thudc thir, thé tich thubc thtr khuyén céo khi chuan do, dung tich buret va lwong chéat chuén dung dé
chuén hoa 1a cac yéu té can can nhac khi lwa chon thudc thér ndo va véi lweng bao nhiéu. Khi st dung
nuéc tinh khiét hay cac chuan nuéc, thém nhanh mét lweng twong dwong véi tr 2 mg dén 250 mg
nwéc. Tinh hé sé dwong lwong nwéc F cla thude thir, tinh bang mg nwéc/ml thube ther, theo cong
thire sau:
F=W/N

Trong dé:
W (mg): khéi lwong nwéc chiva trong lwong chuén s dung.
V (ml): thé tich thudc thir dung khi chuan do.
Vi natri tartrat dihydrat, thém nhanh khoang 20 mg dén 125 mg nari tartrat dihydrat (CsHsNa20e.2H20)
dwoc can chinh xac vao binh chuan d6 va chuan d6 dén diém két thac. Hé sé dwong lwong nuwéc F,
tinh bang mg nuwéc/ml thube thir, dwoc tinh theo céng thire:

F = (W/V)x(36,04/230,08)
Trong dé:
36,04: 2 14n phan t& lweng cta nuwéc
230,08: phan t& lwvgng cua natri tartrat dihydrat
W (mg): khéi lwgng natri tartrat dihydrat chuan do.
V (ml): thé tich thubc thir tiéu thy trong lan chuan dé thi hai.
Cht y: Do d tan clia natri tartrat dihydrat trong methanol chi cé mc dd nén cé thé can bd sung thém
methanol cho nhirng 1an chuan d6 natri tartrat dihydrat tiép theo.

Dinh Iwong nwéc trong méu the
Néu khéng c6 chi dan khac trong chuyén luan riéng, cho methanol khan (TT) hodc dung méi thich hop
khac vao binh chuan dé du ngap dién cuc (khoang 30 ml dén 40 ml) rdi chuin d6 nwéc trong dung moi
néu cé bang thubc thir t&i diém két thuc phat hién bing phwong phap do dién hay mat thweng. Bé qua
thé tich thuéc thtr tiéu thu vi khéng str dung trong tinh toan két qua. Nhanh chéong thém mau thir chuén
bi nhw & phadn Chuan bi mau thir, khudy hoa tan mau réi chuan dé bang thubc thir téi diém két thuc
phat hién bang do dién hay méat thwong. Tinh lwong nwéc X (tinh bang mg) cé trong mau theo coéng
thire:

X = SxF
Trong do:
S (ml): thé tich thudc thir tiéu thu trong 14n chuan do thi hai.
F (mg/ml): hé sb dwong lwong nwdc cla thube thir.

Phwong phap chuan dé thira triv

Nguyén tac

Nguyén téc nhw phwong phap chuan do truc tiép. Trong chuén do thra trir, mét lwong duw thude thir
dwoc thém vao mau thtr, can c6 di thoi gian dé phan (rng xdy ra hoan toan va phan thuéc thtr con
thra dwoc chuan dd bang mét dung dich nwéc chuan trong mdt dung méi nhw methanol. Quy trinh
chuén do thira trr dwoc ap dung véi cac chat cé nwéc trong phan t cham gidi phong khi chuan do
truc tiép, gay kéo dai thoi gian chuan do va khé phat hién diém két thac.

Thiét bi, thuéc thir, chuan bi mau the
Thwe hién nhw Phuong phap chuén do truc tiép

Chuéan héa dung djch nwéc cho chuan dé thora troe
Chuén bi mét dung dich nwéc bang cach pha lodng 2 ml nuéc véi methanol khan (TT) hodc dung moi

thich hop khac thanh 1000 ml. Chuén hoéa dung dich nay bang cach 18y 25,0 ml chun dd vai thube thiy
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da dwoc chudn héa nhw hwéng dan & phan Xac dinh dwong lwong nwéc cha thubc thir. Tinh ham
lwong nwéc W, tinh bdng mg/ml, ctia dung dich nwéc chuan theo céng thive sau:
W = VxF/25
Trong dé:
V (ml): thé tich thubc thir tiéu thuy.
F (mg/ml): hé sb dwong lwong nwdc cla thube thir.
Xac dinh ham lwong nwéc ctia dung dich nwéc chudn hang tuan, va chuan hoéa thuéc thir dung dé xac
dinh ham lwong nwéc dinh ky theo yéu ciu.

Dinh Iwong nwéc trong méu tha

Khi yéu cau ap dung phuong phap chuan dé thira trir dwoc chi ra & chuyén luan riéng, cho methanol
khan (TT) ho&c dung méi thich hop khac vao binh chuan d6 sao cho dd ngap dién cuc (khoang 30 ml
dén 40 ml) rdi chuin d6 bang thubc thr t&i diém két thuc phat hién bang do dién hay mét thuwong.
Thém nhanh mau thir dwoc chuan bi nhw & phan Chuan bi mau thiy, khudy déu dé hoa tan, roi thém
mot thé tich dw chinh xac thubc thir. Danh da thdi gian dé& phan (rng xay ra hoan toan, phan thudc thi
con thira dwoc chuan dd bang dung dich nwéc chudn dén diém két thuc phat hién bang do dién hay
mat thwdng. Tinh ham lwong nwéc A, tinh theo mg, trong méau theo céng thire sau:

A = FxVi—WxV,

Trong dé:

F (mg/ml): hé sb dwong lwong nwdc cla thube thiv;

V4 (ml): thé tich thubc thtr dw thém vao sau khi cho mau vao binh chuén do;

V, (ml): thé tich dung dich nwéc chuén da tiéu thu dé dinh lwong thube thir con duw;
W (mg/ml): ham lwgng nwéc cla dung dich nwéc chudn tinh dwoc & trén.

PHUONG PHAP 2 (Phwong phap chuan doé do dién tich)

Nguyén tac

Phwong phap chuan dd do dién tich cé nguyén tac twong tw Phwong phap 1. Khac véi Phwong phap
1, iod khéng duwoc thém vao trong dung dich chuédn dé ma dwoc tao ra béng ky thuat dién hoa trong
budng phan (rng. Budng phan trng thwdng gdm moét ngdn anod I6n va moét ngan cathod nhé dwoc
ngdn cach bang mét mang ngadn. Cé thé sir dung cac loai budng phan &ng thich hop khac, vi du loai
khoéng c6 mang ngdn. M&i ngan c6 mét dién cuc platin dan dong dién qua budng phan &ng. lod tao ra
tai anod |ap tlrc phan (rng v&i nwéc cé mat trong ngan. Khi tat cad nwdc da phan ng hét, iod dw dwoc
phat hién bang do dién, chi ra diém két thac. Hoi Am trong hé théng dwoc loai bdé bang qua trinh dién
phan trwéc khi chuan do.

Khong can thay dung dich Karl Fischer sau méi 1an chudn dd vi c6 thé thuwc hién cac 1an chuén do lién
tiép v&i cung mét dung dich thudce thir.

Phwong phap nay yéu cau méi thanh phan trong mau thir phai twong thich véi cac thanh phan khac va
khong xay ra phan (rng phu nao.

M&u dang dung dich thwdng dwoc dwa vao budng phan (rng bang cach tiém qua mét mang ngan. Mau
dang khi dwoc dwa vao budng phan &rng qua mét 6ng dan khi phu hop.

Do chinh xac ctia phwong phap chi yéu phu thudc vao mirc dd ngan chan sw xam nhap d6 am t&r moi
trwdng vao hé thdng. Vi thé, can than trong khi dwa mau rén vao budng phan (rng, chdng han phai
thwe hién phép thir trong mot hop co 16ng gang tay va trong moi trwdng khi tro kho. Kiém soat hé
théng bang cach theo déi dd tréi dwdng nén, tuy nhién van phai thwe hién hiéu chinh mau trang khi cé
ding dung méi dé dwa méu vao hé théng.

Phwong phap nay déc biét phu hop cho cac chét tro vé héa hoc nhw hydrocarbon, alcol va ether. So
sanh véi chudn do thé tich véi thube thir Karl Fischer, phwong phap chuan dé do dién tich Ia phwong
phap vi phan tich.

Trong diéu kién thich hop, cé thé tach nwédc tr mau bang cach lam néng mau trong mot budng séy
ngoai, dwoc két ndi vdi binh chuin dé va day lwong hoi nwéc nay vao budng phan (rng bang moét khi
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mang tro' va khé nhw nitrogen tinh khiét. Can lwu y va hiéu chinh do tréi do khi mang dén két qua cta
phép thir. Cha y lwa chon diéu kién lam néng dé tranh tao thanh nuwéc tr qua trinh phan hdy mau, khi
do phwong phap nay khdng con phu hop.

Thiét bi

C6 thé str dung thiét bi s&n cé trén thi trwdng bao gdm mot hé théng kin tuyét dbi véi cac dién cwe can
thiét va mot bo phan khudy tir. Bo vi xt ly ctia thiét bi kiém soat qua trinh phan tich va hién thi két qua.
Hiéu chinh may trwdc khi st dung 1a khdng can thiét vi dong dién tiéu thu dwoc do bang gia tri tuyét
doi.

Thuéc tho
Xem cac khuyén cao clia nha san xuat.

Chuén bj mau thi

V6&i mau 1a chét rdn co6 thé hoa tan, can chinh xac mét lwong mau thich hop réi hoa tan bang methanol
khan (TT) hoac dung méi khan thich hgp khac.

Vé&i mau 1a chéat ran khong thé hoa tan, can chinh xac moét lwong mau thich hop réi chiét bang mot
dung méi khan thich hop, tiém dich chiét vao ngan anod. Ho&c cé thé st dung k¥ thuat bay hoi dé giai
phong va lam bay hoi nwéc bang cach lam néng mau trong mot édng cé ludng khi tro khé thdi qua,
ludng khi sau dé dwoc dwa vao budng do.

V6&i nhirng mau khéng can hoa tan, cé thé can chinh xac mét lwgng mau thich hop dwa tryc tiép vao
budng do.

V6i mau & thé 1dng cé thé tron 1an véi methanol khan (TT) hay dung méi thich hop khac bang cach
can chinh xac mét lwong mau thich hop va thém mét lwgng dung méi phu hop.

Dinh Iwong nwéc trong méu the

Dung mét dung cu khd dé tiém hay dwa truc tiép mot lwong can chinh xac mau hay mau da duoc
chuén bj wéc tinh c6 chira tr 0,5 mg dén 5 mg nwdc hay theo khuyén cdo clia nha san xuét thiét bi
vao ngan anod va tién hanh chuan dd do dién tich, phat hién diém drng bang phwong phap do dién.
Doc trye tiép lwong nwéc céd trong mau dem chudn d6 duoc hién thi trén thiét bi, tinh toan ham lwong
phan trdm nwéc cé trong mau. Tién hanh chudn d6 mau trdng va hiéu chinh trong trwong hop can
thiéet.
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