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Etanol tinh ché - Phwong phap thir

Pure ethanol — Test methods

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap thir déi voi etanol tinh cat, tinh khiét cao, san xuat béng -
ohuong phap 1én men tir ngl coc, ri duwdng.

2 Tai liéu vién dan
Cac tai liéu sau day la cin thiét gé ap dung tieu chuan nay. Ddi v&i cac tai liéu vién dan ghi nam
céng bd thi ap dung ban dugc néu. Ddi voi cac tai liéu vién dan khong ghi nam cong bd thi

ap dung ban mé&i nhat, bao gém ca cac slra ddi (néu co)

TCVN 4851 : 1989 (I1ISO 3696 : 1987), Nwoc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu Cau
ky thuat va phwong phap the

TCVN 7764 (1SO 8353) (cac phan), Thuoc the dung trong phén tich hoa hoc.

3 Hoa chit, thuoc thir

Cac héa chit, thude ther dwoc sir dyung trong qua trinh phan tich phai phd hep véi cac yéu cau
 quy dinh trong TCVN 7764 (ISO 6353), hoic ¢cé cap tinh khiét trong dwong. Nwde dung trong qua
trinh phan tich theo TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 : 1987) hoic ¢6 cip tinh khiét trong duong

(sau day goi la nwéc).

3.1 Axit sulfuric (H,SQ,) dam dic (d = 1,84).

3.2 Axit sulfuric (H,50,), dung dich {1+1).

3.3 Axit sulfuric, dung dich 0,1 N, pha tw fixanal.

3.4 Aldehyt axet.ic (CH,CHO), d = 0,7830, nhiét dd sbi 20,8 °C dén 21,8 °C.
3.5 Axit clohydric (HCi) (d = 1,188).

3.6 Axit oxalic (H,C,0,) bao hia.

3.7 Natri dithionit (Na;S,0,), dung dich m&i pha ¢é khéi lwong riéng d = 1,308.

3.8 Natri hydroxyt (NaOH), dung dich 0,1 N; 0,05 N.
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3.9 Isobutanol, cé nhiét dé sdi 108 °C (d = 0,803).
3.10 Isopentanol, cd nhiét dd s6i 132 °C (d = 0,812).
3.11 Bromthymol xanh, dung dich 0,05 % pha trong etanol 20°.

3.12 Etanol khéng chira aldehyt, didu ché trén thiét bi chung cat dic biét, da pha lodng thanh
507 (xem Phu luc A).

3.13 Etanol khéng chira rwrgu bic cao va aldehyt d4 1am lanh dén 20 °C, c6 dd cdn 96°.

3.14 Kall pemanganat, dung dich 0,02 %, bao quan lanh trong binh thdy tinh sdm mau va o]
on dinh trong 24 h. Chi st dyng dung dich trong th&i gian 4 ngay ké tlr khi pha ché, khi dung
dung dich phai c6 mau va trong suét.

3.15 Kali pemanganat, dung djch 1 %, bao quan lanh trong binh thuy tinh sdm mau va dé
én dinh trong 24 h. Chi str dyng dung dich trong thdi gian 4 ngay ké tir khi pha ché, khi dang phai

cé mau héng va trong sudt.

3.16 Fucsin bazo hay para fucsin bazo.
3.17 Aldehyt salisilic, dung dich.

3.18 Metanol.

3.19 Anilin.

4 Thiét bi, dung cu

S&r dung cac thiét bi, dung cu thf}ng'thwﬁ'ng trong phong thir nghid&m va cac thiét bj, dyng cy sau
4.1 Can phan tich, cé d6 chinh xac dén 0,0001 g.

4.2 Nhiét ké, chinh xac dén 0,1 °C va co dai do tlr 0°C 8én 50 °C.

4.3 Cén k&, chinh xac dén 0,.1°,

4.4 Ddng hd bam giay.

4.5 Bé didu nhiét.

5 Lay méau

5.1 Trong méi don vi bao géi dwee ldy miu, phai 1Ay m3u & 3 vj tri: trén, dwédi va gitra. Ly mau
¢ 5 % sb don vi bao géi cla & hang nhwng khéng dweec ldy it hon 3 don vi.

5.2 Lay 2 lit m3u, tron d&u va chia thanh hai phAn bing nhau: mét phan cho vao lo cé nit mai
ding dé phan tich; phan cén lai cho vao o ¢cé nut mai khac, ding dé luu.

Chai dyng mau phai dwoc gén kin va cd nhin ghi:
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~  Tén nha san xuat;

~  Tén va loai san pham;

~  S8b hiéu cla 16 hang;

- Dung tich cla 6 hang, tinh bang lit;

_  Thoigian va noi tay méau.

6 Phwong phap thir

6.1 Xac dinh cac chi tiéu cam quan

6.1.1 Viéc xac dinh cac chi tiéu cam quan duec tién hanh trong phdng sang, thoang khong khi va
khong co mui {a.

6.1.2 _ Xac dinh mau sic va dd trong

Cho 1An lvot vao 2 éng nghiém so mau ¢d chieu cao va dwdng kinh nhuv nhau: éng thtr nhat
10 mL mau thtr; éng thir hai 10 mL nuéc. Dua hai éng nghiém ra chd sang, dat trén nén trang,
so sanh mau sic, dé trong. Mau sac va df trong cla hai dng phéi nhuw nhau.

6.1.3 Xac dinh mui va vj

Pha loang mau thir thanh 2 loai: 20° va 50°. R6t hai loai vira pha logéing vao hai chén si dung tich

100 mL, m&i loai 50 mL. Etanol 20° diing d& thir mui, etanoi 50° dung dé thir vi.

Khi cé etano! chuin. tién hanh thir ném dé& so sanh nhwng khéng qua 3 mau. Thir ném dé
so sanh mau they véi miu cé chét lvong a3 biét, nhung phai tidn hanh theo frinh ty t&r mau cé
chat lwong tdt dén xau.

6.2 Xac dinh cac chi tiéu hoa ly

6.2.1 Xac djnh a6 cén & 20 °C (ham lwong etanol & 20 °C)

6.2.1.1 Nguyén tac

Dung cbn ké va nhiét ké dé xac dinh dd ¢bn va nhiét dd cla etanol can the.
6.2.1.2 Cach tién hanh

Rot khodang 20 mL mau tht vao dng dong dung tich 250 mL, tha nhiét ké va cdn ké vao bng dong,
dd tiép mau thir cho day éng dong. Dt éng dong vao chau nudc cé nhiét dd dwdi 20 °C (thinh
thodang cAm cdn ké khudy nhe etano! trong éng dong). Boi cho etanol trong 6ng dong cé nhigt 69
20 °C, doc do cbn cla etanol trén cdn ké (trevdng hop thir etanol & dieu kién nhiét dd duwéi 20 °C
phai dung chau nwéc cé nhiét dd trén 20 °C).
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6.2.3 Xac dinh thoi gian oxy héa
6.2.3.1 Nguyén tic
Cho etanol tac dung véi kali permanganat dén mubc quy dinh, xac dinh thdi gian phan (ng.

6.2.3.2 Cach tién hanh

Dung mau the trang éng dong c6 nat mai, dung tich 100 mL mot vai lAn. Rat khoang 50 mL
mAu the vao bng dong, a4t dng dong vao bé didu nhiét cho dén khi mau th ¢é nhiét 3 20 °C.
Sau d6 thém 1 mL dung dich kali permanganat 0,02 % (3.14) vao 6ng dong, day nut lai, lac déu va
lai dat éng dong vao bé didu nhiét cé nhidét 45 20 °C. Lic nay, luén phai theo ddi mau cua
dung dich trong 6ng dong chira mau th va mau cua dung dich fiéu chudn gém 0,25 g coban
clorua va 0,28 g uran nitrat trong 100 mL nwée. Khi mau cta hai dung dich gidong nhau thi nglrng

theo déi thoi gian. Th&i gian phan trng tinh tr ldc cho thudc thir kali pemanganat vao dén lic mau

cUa hai dung dich nhw nhau.

6.2.4 Xac dinh ham lrong aldehyt
6.2.4.1 Nguyén tac

Cho thudc thir fucsin-sunfit tac dung véi mau thir va etanol ¢6 dung dich aldehyt tiéu chuan.

So mau cta mau thlr va mau cua etanol co dung dich aldehyt tiéu chuan.
6.2.4.2 Chudn bj cac dung dich
6.2.4.2.1 Dung djch fucsin sulfit

Can 0,1 g fucsin bazo hay para fucsin bazo (3.16) chinh xac dén 0,0002 g trong coc thay tinh
sach. khd. Hoa tan lwong can trong 70 mL nuwdc. Ro6t dung dich vao binh dinh mtrc dung tich 100

mL. d& nquéi binh dén 20 °C, thém nwéc dén vach murc, lac déu.

LAy 15 mL dung dich fucsin tlr binh dinh mitrc trén, cho vao binh thuy tinh ¢é nat mai dung tich
200 mL, thém 10 mL dung dich natri dithionit (d = 1,308) (3.7) vira didu ché, 1ac déu hén hop va
thém tiép 100 mL nwéce, 1,5 mL axit sulfuric dam dac (d = 1,84) (3.1), 3¢ déu. |

Dung dich pha xong dwng trong binh thiy tinh mau nau ¢é nat mai va dé chdé lanh (khoang 1 °C
dén 8 °C) sau 24 h m&i dem dung, lac nay dung dich phdi khéng mau va cé mui déc tring cua

sulfua dioxt,
6.2.4.2.2 Dung dich aldehyt axetic gbc

Lay ampun da han kin mét dAu va can chinh xac dén 0,000 2 g, ho nong phan bau cua nd trén
ngon Ira dén cédn. Ngay sau do6, nhing dau hé cua ampun vao binh chira aldehyt axetic (3.4).
Poi cho aldehyt axetic vao khoang 2/3 dung tich ampun thi lay ampun ra va han dau hé cla

ampun trén dén con.

Can ampun dyng aldehyt axetic chinh xac t&i 0,0002 g va xac dinh khbi lwvong aldehyt axetic.
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VI DU

Khéi ivong ampun ¢6 aldehyt axetic: 1,856 3 g;

Khéi legng ampun khong : 1,530 6 g,

Khéi lvong aldehyt axetic 1,856 3 — 1,630 6 = 0,325 7 (g)

Dung dich géc ¢6 1 mg aldehyt axetic /1 mL, do @6 lkrong can 325,7 mg phai pha trong 325,7 mL etanol
50°. Do lrong aldehyt axtic chiém mt thé tich nén leeng etanol 50° thyc té can:

325.7 - 23256 _ 355 6 (mt)

0,7830

trong do 0,7830 1a khdi lvgng riéng cla aldehyt axetic.

Cho 325.6 mL etanol 50° khdng chira aldehyt va rwgu bac cao (da lam lanh dén 20 °C) vao binh
thay tinh mau nau, dung tich 500 mL c6 nut mai. Tha ampun dirng aldehyt axetic vado binh, day

chat nut lai, 15¢ manh ¢& dap v& ampun. Khdng loc cac manh ampun v de tranh sai .
6.2.4.2.3 Dung dich aldehyt axetic tiéu chuan

Lay 2 binh dinh mdc dung tich 100 mL, cho etanol 50° khdng chira rwou bac cao va aidehyt
(3.12) (da lam lanh dén 20 °C) vao mét nira dung tich binh. Dung pipet c6 dd chinh xac dén
0.01 mL, Ay 0,40 mL aldehyt axetic goc, cho vao binh thir nhat. 1,00 mL aldehyt axetic gb¢ cho

vao binh the hai. lac déu ca hai binh. Sau dé, thém etanol 50° vao cac binh dén vach mue,

|ac déu.

Cac dung dich aldehyt axetic gdc va aldehyt axetic tiéu chuan dwoc bao quan trong binh thuay tinh
mau nau, ¢é nut mai va dé & cho mat.

6.2.4.2.4 Pha mdt dung dich aldehyt axetic cé 1 mg aldehyt axetic trong 1 mL etanol 96°.

6.2.4.3 Cach tién hanh

L4y 3 dng nghiém so mau day bang, cd chiéu cao va dwéng kinh nhw nhau, Cho vao éng nghiém
thee nhat 5 mL mau ther, 5 mL nwdc; éng thir hai, thir ba 1an Iwgt mdi 6ng 10 mL etanol tiéu chuan
c6d ndng dd aldehyt axetic twong wng vei 10 mg/l va 20 mg/L etanol 100°. Pat ca 3 6ng nghiém
vao chau nudc cé nhiét dd 20 °C £ 2 °C va gilr dén luc etanol trong cac 6ng nghiém cling cé
nhiét d6 dé. Sau do6 lay cac éng nghiém ra, cho vao mdi &ng nghiém 2 mL thubc thir fucsin -
sunfit, 15¢ d&u rdi lai dat cac 6ng nghiém vao chau nwéc co nhigt 86 20 °C + 2 °C. Sau 20 min, ké
ter luc thém thudc thir vao, dem cac éng nghiém ra so mau. Mau thir thudc loai nao thi mau cua

dung dich thir khéng dwoc dam hon mau clia dung dich aldehyt axetic thugc loai do.

6.2.5 Xac dinh ham lwong axit
6.2.5.1 Nguyén tic

Dung dung dich chudn d9 tiéu chudn natri hydroxit dé chuan dd axit cé trong etanol, sir dyng
chi thi bromthymol xanh.
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6.2.5.2 Cach tién hanh

L4y 100 mL mau vao binh cdu dung tich 500 mL, thém 100 mL nuoc va lAp éng sinh han héi lwu
vao binh cAu. Bun séi dung dich trong binh cdu 5§ min, sau dé lam ngugi dung djch dén nhiét dé
phong (lUc 1am ngudi dé tranh tac dung cua cacbon dioxit, 1ap vao phdn trén cha éng lam lanh bd
phan baoc vé dyng voi xut thay ddi dinh ky). Thao dng lam lanh, thém 10 giot chi thi bromthymol
xanh (3.11) va ding dung dich chuén d¢ tiéu chuan natri hydroxit 0,05 N (3.5) chuin d8 cho dén
luc d6i mau.

6.2.5.3 Tinh két qua

Ham fweng axit (X), guy ddi ra axit axetic, tinh bdng mg trong 1 lit etanol 100°, theo ¢ong thirc:

¥ = VxNxMx10x100
C

vV la thé tich dung dich chuén d6 tiéu chudn natri hydroxit 0,05 N d tiéu tbn, tinh béng mL;
N 14 ndng dd dwong lwgng clda dung dich natri hydroxit;
M la khédi ivong phan t cla axit axetic, tinh bang g;

10 1a hé sb chuyén ham lrgng axit trong 100 mL mau thirra 1 L;

222 |a hé sé chuyén ham lugng etanol C ra ham lwvgng etanot 100°;

C 14 ham lwong etanol cda mau thiy (xac dinh tai 6.2.1).

6.2.6 Xac dinh ham lrgng este
6.2.6.1 Nguyén tac

L4y etanol cAn th vira xac dinh axit, thém mét lwgng natri hydroxit xac dinh d& xa phong hoa

este va chuln do lai lwong natri hydroxit dw.
6.2.6.2 Cach tién hanh

Thém 10 mlL dung dich natri hydroxit 0.1 N (3.8) vao dung dich sau khi da trung hoa axit trong
binh nén, Yap éng 1am lanh hdi lvu vao binh nén va dun sbi dung dich trén bép cach thdy trong 1 h.
Sau 46, iy binh non ra va lam ngudi dén nhiét d§ phong (luc lam ngudi d& tranh tac dung cha
cacbon dioxit, 1ap vao phan trén ctia éng 1am lanh bd phan bao vé dirng véi xut thay doi dinh ky)
thao ong lam lanh, thém 10 mbL dung dich axit sulfuric 0,1 N (3.3) va dung dung djch chuan do
tiéu chudn natri hydroxyt 0,05 N (3.8) chuan 46 lwvong axit duw.

Ham lwong este (X), quy dbi ra este etylaxetat, trong 1 L etanol 100° tinh bang mg theo
cong thirc:

10
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y = Vix88x10x100
C

trong do:
8,8 laiwgng este etylaxetat, twong trng v&i 1 mL dung dich natri hydroxit 0,1 N, tinh
bang mg;

10 1a hé sb chuyén ra 1 L etanol;

100 1a hé sé chuydn ham lwgng etanol C ra ham vgng etanol 100°;

C la ham lwrong etanol cia méu thir.

V, la the tich dung dich natri hydroxit 0,1 N tiéu tén khi xa phéng héa 100 mL mau thi,
tinh Bi’mg mL theo céng thuec:

V= [10+E3-}-<K—10
2
trong d6
Vs la thé tich dung dich natri hydroxit 0,05 N tiéu tdn trong qua trinh chuln dé luveng

axit dw, tinh bang mL;
10 thé tich dung dich natri hydroxit va axit sulfuric, tinh bAng mL;
K 13 hé sé hiéu chinh dwa dung dich natri hydroxit vé 0,1 N;

Chép nhan dung djch axit sulfuric vira chudn tir fixanal [& dung dé thiét 1ap hé sé hiéu chinh, dua
dung dich natri hydroxit vé 0,1 N nhw sau: thém vao dung dich sau khi xac djnh este 10 mL axit
sulfuric 0,1 N va 10 mL dung dich natri hydroxit 0,1 N. Dung dung dich natri hydroxit 0,05 N
chuan dé lrong axit duw va tinh hé sé diéu chinh K theo cdng thic:

trong do:
V, la thé tich dung dich natri hydroxit 0,05 N tiéu tdn khi chudn Iwgng axit dw, tinh bang mL;
10 la thé tich dung djch axit sunfuric va natri hydroxit 0,1 N, tinh bang mL;

Dung dich natri hydroxit lic chuan bj phai cé hé s hidu chinh trong khodng 0,97 dén 0,99;

Dung dich natri hydroxit 0,05 N didu ché bang cach pha lodng dung dich natri hydroxit 0,1 N gap déi

CHU THICH: Khi xac dinh ham legng este va thiét iap d6 chudn, phai ding cling mét pipet hodic buret dé
lay axit va cung mot buret dé 14y kiém.

11
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vi DU .
X&c dinh ham lwong este trong mau thir da tiéu tbn 0.9 mi dung dich natri hydroxit 0,05 N. Khi
xac dinh hé s hiéu chinh §a tiéu téon khoang 0,2 mL dung di}_lh natri hydroxit 0,05 N.

Tinh hé sd hiéu chinh (K) thea céng thirc:

K = 1002_ = 0,99
10 +
2

Ham lweng este (X) etylaxetat tinh bing mg/L etanol 100°, xac ginh theo cong thuc:

[[10 . %5}0,99 —10}
x88x10x100 =316

96

» =

6.2.7 Xac dinh ham lwgng rrgu bac cao
6.2.7.1 Nguyén tac

Cho etanol va cac dung dich rwgu bac cao tiéu chuan tac dyung voi thudc thir, can clr vao mau Sac
cta dung dich thir va cac dung dich rwQu bac cao tiéu chuin dé quyét dinh loai cho etanol thu.

6.2.7.2 Chuén bi cac dung dich
6.2.7.2.1 Hbn hop regu bac cao

Cho 10 mL isobutanol (3.9) va 30 mL isopentanol (3.10) vao binh nén ¢6é nat mai, day nut lai 1ac déu.

Nap rwou hén hop vao cac ampun nho.

6.2.7.2.2 Dung dich goc cla hén h:;rﬁ rrou bac cao
Vi DU:

Khai lwrong arnpuln coH rwou bac cao: 1,8200 g

Khoi lrong ampun khéng: 1,3600 g

Dung dich gbc sau khi pha phai cé: 0,96 mg/mi, do dd lwgng 460 mg (1,8200 - 1,3600) phai pha trong
479.16 mi etanol 96° khéng chira regu bac cao va aldehyt. Vi ban than rwgu bac cao chiém mat theé tich
nén lrong etanol 96° chi cén:

479,16 - D'—g?g = 479,16 — 0,56 = 478,5 (mL)

trong dé
0,810 & khdi lwgng riéng cua hdn hop rugu

Cho 478,5 mL etanol 96° (20 °C) khéng chiva rwgu bac cao va aldehyt vao binh thily tinh khd ¢é
nut mai. Tha ampun @irng reeru béc cao vao. Day chit nat lai, 13c manh dé dap vé ampun. Khéng

loc cac manh ampun vo.

12
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6.2.7.2.3 Cac dung dich rwgu bac cao tiéu chuan

Lay hai binh dinh mirc dung tich 100 mL, cho etanol 96" dén khoang 1/2 dung tich binh. Dung
pipet chia do dén 0,01 mL 14y dung dich gdc cla rwgu béac cao, cho vao binh the nhat 3,12 mL va
o vao binh thir hai 6,24 mL, Ic déu. Sau d6, ding mét pipet khac lay dung dich aldehyt axetic
(chuan bi theo 6.2.4.2.3) cho thém vao binh the nhat 0,8 m'L, cho vao binh thr hai 2 mL, {ic déu.
Thém etanol 96° vao cac binh dén vach mdrc, lac déu. Dung dich gdc va dung dich rwgu bac cao

tidu chudn phai dung trong binh thdy tinh mau nau cO nut mai.

6.2.7.2.4 Dung dich aldehyt salisilic (nhiét dg sol khodang 196 °C) chuan bj nhw sau: cho 1mL
aldehyt salisilic (3.17) vao binh dinh muwc dung tich 100 mb, da co sSn 50 mL etapol 96° khang
chira rwou bac cao va aldehyt. Sau d6, thém tiép etanol 96° trén day dén vach mirc, lac déeu.”

Puwng dung dich vira pha trong binh thay tinh mau nau.
6.2.7.3 Cach tién hanh

Lan lwot cho vao 3 binh ciu dung tich 50 mL — 70 mL: binh thw nhat 5 mL mﬁu thr, binh the hai

va thtr ba mai binh 5 mL rieou bac cao twong ¢ng véi 30 mg va 60 mg trong 1 L etanol 100°.
Thém vao ca 3 binh méi binh 0,2 mbL dung dich aldehyt salisilic 1 %, IAc d&u. Gir cac binh cau

trong 20 min, sau d4, dem so mau cla dung dich thir vOi cac dung djch regu bac cao tiéu chuan

(néu kho so mau co thé rot 3 dung dich vao 3 dng nghiém so mau).

CHU THICH: Khi rét dung dich axit sulfuric phai rét ti tlr theo thanh binh d& khi chwa 1ac axit khong trén v
etanol ma ¢ day binh.

6.2.8 Xac dinh ham lvgng metanol

6.2.8.1 Nguyén tac

Cho mau thir tac dung véi thudec thi fucsin — sunfit sau khi da oxy hdéa metanol thanh aldehyt

foecmic. So mau cltia dung dich thir v&i cac dung dich metanol tiéu chuan.
6.2.8.2 Chuln bj céac dung djch
6.2.8.2.1 Dung dich metanol ti&éu chuan

ROt etanol 96° khong chira rwou bic cao va aldehyt vao hai binh dinh mirc co nat mai, dung tich
1000 mL, @én 3/4 thé tich binh, va gitr & 20 °C. Dung microburet dyng methanol (3.18) cho vao
2 binh dinh mirc 1an lwot 0.6 mL, 1 mL, {a¢c déu. Thém etanol a6’ khéng chiva rwou bac cac va

aldehyt dén vach murc, lac déu.
6.2.8.2.2 Dung dijch fucsin — sunfit

Hoa tan 0,1 g fucsin bazo hay parafucsin bazo (3.16) trong 70 mbL nwoc am (khodng 70 °C dén
80 °C). Rot dung dich vao binh dinh mirc dung tich 100 mL, thém nwoc dén vach mirc, tac déu.
R&t cd 100 mL dung dich fucsin vira pha vao binh thiy tinh ¢6 nut mai, dung tich 200 mL, thém

13
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2 5 mL dung dich natri dithionit (d = 1,262) méi pha, lac déu. Sau 3 h dén 4 h, thém 0,48 mL axit
sulfuric dam dac (d = 1,84) (3.1) vao dung dich.

Dung dich pha xong phai gitr trong binh thuy tinh mau nau va d& & chd lanh; luc dem diing,
dung dich phai khong mau, cé mui dac trieng cua sulfua dioxit, khi tron v&i mot thé tich etanol 45°
khén.g co rwcu bac cao va aldehyt phai khéng dwoc hien mau.

6.2.8.3 Cach tién hanh

Lan lwot cho vao 3 ng nghiém so mau ddy bang dung tich 25 mL: éng thir nhat 0,1 mL mau thir;
cac éng khac méi éng 0,1 mL metanol tiéu chudn ¢cé ham lvgng metanol tvong rng voi 0,06 %;

0.1%. Thém vac mdi 6ng 5 mL dung dich kali pemanganat 1 % (3.12) va 0,4 mL dung dich axit
sulfuric (1+1) (3.2). Pay nat cac 6ng nghiém lai, 3¢ déu.

Sau 3 min. thém vao cac éng nghiém mdi éng 1 mL dung dich axit oxalic bdo hoéa (3.6}, khi
dung dich 43 nga mau vang nhat, thém vao méi éng nghiém 1 mL dung dich axit sulfuric dam dac
(d = 1,84) (3.1). Pé cac dung dich mat mau hoan toan, thém vao mdi dng nghiém 5 mL thudc thiv
fucsin — sunfit, 1ac déu, day chat nut lai. pé yén cac 6ng nghiém 35 min, sau dé dem so mau cua

dung dich thir v&i cac dung dich metanol tiéu chuan.

6.2.9 Xac dinh ham lw¢grng furfurol

Cho muwdi giot aniline (3.19) (khong mau, néu cd mau phai tinh cét tai), 3 giot axit clohydric
(d = 1,188) (3.5) vao 4éng nghiém so mau day bang cé nat mai dung tich 20 mL, sau do cho 10 mL

mau thir va lac déu.

Sau 10 min, ldy 6ng nghiém ra quan sat, dung dich etanol sau khi thir phai khéng dwoc hien mat.

Khi xuat hién mau dé chirng té ¢oé furfurol.

7 Bao cao thr nghiém

B3o cao thir nghiém phai bao gdm it nhat cac thong tin sau:

— vién dan tiéu chuan nay:

~ céac chi tiét can thiét dé nhéan biét méu thd,

~  kétqua phép thiv;

~ cac dac dieém bat thwérng ghi nban trong qua trinh thi;

- cac thao tac bat ky dwoc thyc hién khéng quy dinh trong tiéu chuan nay;

~ .ngay. thang, nam thu nghieém.
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Bang the tich etanol va nwéc _Iﬁy dé pha etanol 50 % (theo thé tich) & 20 °C

— .

il

!

D6 cén . Pé cbn .. D6 cbn .
cia etanol | L¥ong chat ldy | .aa etanol | Lwong chiat 13y | .ua etanol | bWreng chat lay
ban dau (mL) ban diu (mL) ban ddu | (mi.)
tinh bang tinh bang tinh bang
% thé tich —_-1 % thé tich % thé tich :
Etanol | Nwéc Etanol | Nwéce Etanol | Nwdc
100 500 537 83 602 418 66 758 253
09 505 530 82 610 410 65 769 240
| 98 510 524 81 617 430 64 781 227
97 515 517 80 625 394 63 . 794 214
96 520 511 79 633 385 62 806 201
95 526 504 78 641 376 61 820 187
94 532 498 77 649 367 60 833 173
93 538 491 76 658 359 59 847 158
92 543 484 75 667 349 58 862 | 143
91 549 477 74 676 339 57 877 127
90 556 471 73 685 330 56 893 111
89 562 463 72 694 320 55 809 94
88 568 456 71 704 308 54 926 76
87 575 449 70 714 298 53 943 59
86 581 442 69 725 287 52 962 40
85 588 434 68 735 276 51 980 21
- 84 595 426 67 746 265 |
CHU THICH: Cac sé trong bang chi ra lvgng etanol va nwdc (tinh bang mL) léLy dé pha 1L letanu;. |
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