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L&i n6i dau
TCVN 7072 : 2008 thay thé TCVN 7072 : 2002.
TCVN 7072 : 2008 hoan toan tuong duong véi ISO 5351 : 2004.
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bién soan, Téng cuc Tiéu chuédn Do ludng Chét lugng dé nghi, B6 Khoa hoc
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L&i gidi thiéu

D6 nhét (hozc dd nhét dong hoc), ky hiéu m, clia chéat 16ng dugce xac dinh theo cong thiic Niuton

r=ny (1)
trong dé
T la ing suat truot;
n la d6 nhét;
y=d,/d, la gradien tGc d6 (v la téc dd chuyén dong clia mét mat phang so véi mat phing
khac va z la toa dd vudng goc véi hai mat phang).

Trong trang thai khong theo thuyét Niuton, thudng G trudng hop dung dich cao phan t&r nhu

xenluyld, thi ty s6 ctia (ing suét trugt va gradien téc do bién d8i cling véi (ing suat truot.

S6 liéu can dé danh gia do nhét gisi han cla bot gidy hoa tan trong dung dich (thuat ngli va dinh
nghia xem diéu 3) dudc 18y theo gia tri do cla nhét k& dang mao dan. Cac két qua cla phép do

chiu anh hudng 16n clia téc do truct.

Nong dé bot giay ¢ dudc chon sao cho khi nhan véi dd nhét giGi han [77] sé cho tich [77] x ¢ bang 3,0
+ 0,4, tuong (ng vGi ty s6 do nhét 7/77, bang tir 6 dén 10. Phép xac dinh sé& dudc tién hanh tai téc
do trugt 1ap lai G la (200 + 30) s™"; nhu vay sé s dung hai nhét k&, mot dé hiéu chudn va mot dé
do dd nhét clia bot gidy.

D6 nhét cla bot gidy trong dung dich CED cho biét dé trung hap (DP) ctia xenluylé (xem phu luc
C). Phép do nay cho biét dd phan huy (su giam khaéi lugng phan t& xenluyld) trong qué trinh nau
hoac tdy trang.

Can than trong khi dua ra két luan dai véi dd bén clia bot gidy chinh xac tir cac phép do do nhét,
trir khi su diéu tra nghién clu truGc dé da phat hién ra dugc méi quan hé. Mai quan hé truc tiép
gilra do bén clia bot gidy va do nhét khong tim thay.






TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 7072 : 2008

Xuat ban lan 2

Bot giay — Xac dinh dé nhét gidi han bang dung dich déng
etylendiamin (CED)

Pulps — Determination of limiting viscosity number in cupri-ethylenediamine ( CED)

solution

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh do nhét giGi han clia bt gidy hoa tan trong dung
dich déng etylendiamin (CED).

Phuong phap nay chl y&u dudc ap dung cho bét gidy hoa hoc tay trdng hoa tan trong dung dich
CED, nhung ciing c6 thé dugdc ap dung cho mét s6 loai bot gidy ma c6 thé hoa tan hoan toan trong
dung dich CED.

CHU THICH 1 Céc két qua c6 thé dudc s dung dé danh gia miic dd6 phan huy xenluyld trong qua trinh nau
hoac tdy trdng. Tuy nhién, két qua dat dudc véi cac mau cb chlra mot lugng dang ké cac chat khac ngoai

xenluyld phai dugc xem xét mét cach than trong.

CHU THICH 2  Chinh x&c nhat, cach tién hanh do d6 nhét chi ap dung cho phén polisaccarit clia mau. Tuy
nhién phép do d6 nhét c6 thé dudc sl dung cho bét gidy hoa hoc chua tdy trdng c6 ham lugng ligin nhd hon
4 %, vi phan 16n cac bét gidy nay tan dudc trong dung dich CED. Nhung bét gidy hoa hoc khéng tdy tréng
c6 thé hoa tan trong dung dich CED khéng cé nghia la s& cho két qua c6 gia tri. Tém lai, két qua d6 nhét cla

bét gidy c6 ham lugng ligin 16n hon 0,5 % khéng dugc chdp nhan cho muc dich yéu cau ky thuéat.
2  Tailiéu vién dan
CAc tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuén. Déi véi cAc tai liéu ghi nam cong

b& thi &p dung ban dudc néu. Déi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam céng b6 thi ap dung phién

ban méi nhat, bao gém ca cac stia déi.
TCVN 4360 : 2001 (ISO 7213 : 1981) Bot gidy - LAy mau d& thir nghiém.

TCVN 4407 : 2001 (ISO 638 : 1978) Bot gidy - Xac dinh do kho.
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3  Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chuén nay ap dung cac thuat nglr va dinh nghia sau.

3.1
Toc dd truot (shear rate), G
Gradient t6c d6 cla I6p chéat Idng song song véi huéng chay xung quanh mao dan, dudc xac dinh

theo cong thirc sau:

6=V @)
V74 tf

trong dé:
74 la thé tich gilra hai vach hiéu chuan dinh c& cla nhét k&, tinh bang mililit;
r la ban kinh cla 6ng mao dan, tinh bang centimet;
t; la thdi gian chay clia chét 16ng, tinh bang gidy

3.2

Ty s6 dd nhét (viscosity ratio), 7.
(tru6c day goi la dd nhét tuong doi)
Ty s6 d6 nhét 7 va n, cla dung dich polymer c6 néng do da dinh va dung méi tuong (ing tai cung

mot nhiét do, tinh theo coéng thic:

nratio = l (3)
n

0
CHU THICH Ty s6 d6 nhét la gia tri s, khong cé thi nguyén.
3.3
Gia s6 dd nhét tuong ddi (viscosity relative increment)

Ty s6 d6 nhét (3.2) trur di 1:

77 1=77_770

o o
CHU THICH Gia s6 do nhét tuong déi la gia tri s6, khéng cé thr nguyén.

3.4
Do nhét (viscosity number), VN
Ty s6 clia gia s6 do nhét tuong déi (3.3) va ndng do polymer c, trong dung dich, dugc tinh bang

gam trén mililit:

n—"1,

Ny Xc

VN =
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CHU THICH  Boan vi tinh & mililit trén gam.

3.5
Do nhét gidi han (limiting viscosity number), n

Gia tri giGi han cua chi s6 do nhét (3.4) tai ndng do loang vé cuing:

[7]= lim[mj (6)

c—>0 770 X c

CHU THICH 1 DBon vi tinh la mililit trén gam.

CHU THICH 2  Trong tai liéu, thuat ngir d6 nhét dac trung thudng dudc s dung va bang véi chi s6 do nhét
giéi han. Khong c6 hé s6 chuyén ddi chung gilia chi s6 d6 nhét gii han tinh bang ml/g va cac d6 nhét khac,
dugc xac dinh bang cac phuong phap khac va tinh bang mPa.s (xem [7]).

4  Nguyén tic

X&c dinh thdi gian chay clia dung méi pha loang va dung dich bét gidy qua nhét ké dang mao dan
tai néng do qui dinh & 25 °C. Tinh dd nhét giGi han theo cong thiic Martin (xem [9]) tir thoi gian do

dudc va nong do da biét ctia dung dich.

5  Thudc thir va vat liéu
Chi sr dung hoa chét c6 cép do tinh khiét phan tich va nudc cat hoac nudc da dudc khir ion.

5.1 Dung dich déng etylendiamin (CED), c(CED) = (1,00 + 0,02) mol/l, bdo hoa véi déng (ll)
hydroxit dé thuan tién, goi la dung dich CED.

Dung dich c6 chira 1,0 mol déng va 2,0 mol etylendiamin trong mét lit. Dung dich ¢ ban sén trén

thi trudng ho&c dudc chudn bi va phan tich nhu mé ta & phu luc A.

CHU THiCH Dung dich CED gay di (ing cho da, tranh dé da ti€p xuc véi dung dich va dung dich
etylendiamin. Etylendiamin dé& bay hai, va tiép xuc lién tuc c6 thé dan dén nhiing phan (ing gay di (ing
nghiém trong. Khéng dudc hat bang miéng dung dich déng etylendiamin. Dung dich CED ciing c6 hai cho
moi trudng, vi vy nén c6 mét quy trinh phan huy thich hgp trudce khi thai ra ngoai.

5.2 Glyxerin, dung dich & trong nudc, ¢(C;HsO;) = 65% (theo khéi luong), cd dd nhét khoang 10

mPa.s.
5.3 Axit nitric (HNO,), pha lodng dung dich dé r(ta cac manh day déng (6.4).
5.4 Thudc thir dé hiéu chuan nhét ké dang mao dan véi thiét bi ghi gid tu dong

Nhu qui dinh trong huéng dan ctia nha san xuét.



TCVN 7072 : 2008
6 Thiét bi, dung cu va vat liéu
S’ dung cac thiét bi thong thudng trong phong thi nghiém va cac dung cu sau.

6.1 Nhét ké dang mao dan (6.1.1 va 6.1.2), méi loai déu c6 vd boc chita nudc dudc néi véi bé
8n nhiét (6.3). Can hai nhét k& khac nhau do c6 su khac nhau 16n gilta cac dd nhét clia dung dich
th(t va dung moi. Nhét ké phu hgp dudc cho trong hinh 1.

CHU THICH Nhét k& khong c6 vé boc chita nudc c6 thé dudc sif dung néu viéc do dudc ti€n hanh khi nhét
ké& dugc nhang ngap trong bé 6n nhiét.

Nhét k& dang mao dan dudc trang bi mét thiét bi ghi gid tu ddng c6 thé dugdc sl dung néu chiing

phU hop véi tiéu chudn nay va cho cac két qua tuong tu.

R{ta sach cac nhét k& bang nudc va axeton. Néu cd bat ky vat liéu nao con sét lai sau khi rlra, ria
sach lai bang dung dich rlia chita axit sulfuric dudc dung dé s dung cho cac dung cu thuy tinh
trong phong thi nghiém. Ngam riéng cac éng ban qua dém hoac lau hon trong dung dich rira nay
dé loai bd hét cac vét ban. Sau khi rlra, d6 tat ca cac dung dich rlra ra khéi 6ng, trang ky lai v6i

nudc va axeton va dé kho.

6.1.1 Nhét ké dang mao dan cho cac muc dich hiéu chuén, véi thai gian chay st dung dé hiéu
chuén khoang 40 s cho dung dich CED 0,5 mol/l.

CHU THICH  Thdi gian chay cho nhét ké clia nudc cat hoac nudc khir ion la khodng 60 s.

6.1.2 Nhét k& dang mao dan dé xac dinh dd nhét gidi han & téc dé trugt khéng ddi, véi thai
gian chay khoang 100 s cho dung dich 7/7, = 8,4 va téc do truct (xem 3.1) 14 (200 + 30) s™.

CHU THICH Dung dich polymer c6 khéi lugng phan ti tuong déi cao thudng 1a dung dich phi Newton. Do
dd nhét clia né giam khi téc do trugt (hoac trong trudng hop nay 1a téc d6 chay) ting. Dé tranh su phic tap
do, tieu chudn nay qui dinh cho d6 nhét dudc xac dinh tai téc d6 truot 1a (200 + 30) s™'. Cac kich thuéc cla
nhét k& dudc qui dinh (xem hinh 1b), dé thdi gian chay clia dung dich c6 d6 nhét 10 mPa.s 13 khoang 90 s va
t6c do truct 16n nhat (xem 3.1) & trong khoang (200 + 30) s™.

10
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Kich thudc tinh bang milimét

1 2
I
®0,58 £0,02 ¢0,8 0,05
- i o - 2 -
JK/ 4K
=l t =
f
a) Nhét ké dé hiéu chuan b) Nhét k& dé xac dinh do nhét

cac dung dich thu
Chu giai
1 thé tich 1,0 ml hoac 2,0 ml
2 thétich 1,0 ml

Hinh 1 - Nhét k& dang mao dan

6.2 Binh hoa tan, dung tich khoang 52 ml, dudc thiét ké sao cho khi trong binh chira 50 ml dung
dich thr nghiém thi khéng khi con lai phai dugc ddy hét ra khdi binh.

C6 thé st dung binh lam bang polyetylen cé ndp van va vong dém cao su. Trong thuc hanh c6 mét
s6 loai binh cho phép ngudi phan tich vira ddy khéng khi va déng binh bang ndp van trong cling
moét thao tac. Khdng khi cling c6 thé dudc ddy ra bang ludng khi nito.

Né&u bot gidy kho hoa tan, st dung binh ¢6 canh bang.

6.3 B& 6n nhiét, c6 kha nang duy tri dudc nhiét do & (25 + 0,1) °C phl hop véi binh hoa tan (6.2)
va c6 bam dé Iuu théng nudc qua vé boc clia nhét ké (6.1.1 va 6.1.2).

6.4 Cac manh day déng, duang kinh khoang 3 mm va dai khoang 10 mm va 20 mm.

Lam sach cac manh day dong thudng xuyén véi axit nitric lodng, sau d6 rlra that sach bang nudc

cat hodc nudc khir ion va dé kho.

6.5 Can, chinh xac dén + 0,1 mg.

11
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6.6 Dong hé bam giay, c6 kha nang doc chinh xac dén 0,1 s.

6.7 May lac hodc may khuady tir, dé lam tan mau thi.

7 Hiéu chuan nhét ké&

7.1 Dua nhiét d6 cla cac chat 16ng hiéu chudn khac nhau (xem dudi day) dén 25 °C va clia nhét
ké (6.1.1 va 6.1.2) dén (25,0 £ 0,1 °C.

7.2 SU dung nhét ké nhu quy dinh trong 6.1.1 (xem hinh 1a) lam nhét k& hiéu chuén dé do thdi
gian chay, tinh bang giay, nhu mé ta 6 9.4, cho

a) nudc cat hoac nudce loai ion, t,;
b) dung dich glycerin (5.2), t

c) dung dich CED 0,5 mol/l, dudc chudn bi bang cach tron cac thé tich bang nhau clia nuéc cat

hoac nudc loai ion va dung dich CED 1 mol/l (5.1), ..

Trong méi trudng hop, ti€n hanh it nhat hai 1an do va tinh gié tri trung binh.

Ty lé thoi gian chay clia dung dich CED so v6i thai gian chay clia nudc cét, t/t,, nam gilra khoang
1,27 va 1,29.

7.3 Ciing theo cach nhu vay, do thdi gian chay cla dung dich glycerin (5.2) trong nhét k& dé hiéu
chuén (6.1.2) (xem hinh 1b). Tinh hé s8 d& nhét fva hang s do nhét h theo cong thiic sau:

f=2 )
tV
hel (8)

trong dé
t. lathoi gian chay clia dung dich glycerin trong nhét ké hiéu chuén (6.1.1) (xem hinh 1a), tinh
bang giay;
t, lathdi gian chay cGa dung dich glycerin trong nhét k& dugc hiéu chuén (6.1.2) (xem hinh
1b), tinh bang giay;

t,  la thdi gian chay cla dung dich CED 0,5 mol/l trong nhét k& hiéu chuén (6.1.1) (xem hinh
1a), tinh bang giay.

Hé s6 dd nhét f1a gia tri khdng déi clia nhét k& va hang s6 nhét ké h phu thudc vao dung méi st
dung (dung dich CED). Vi vay, h sé dudc xac dinh lai khi s&r dung dung dich CED mdi.

7.4 Né&u slr dung nhét ké co thiét bi do thdi gian tu dong, tién hanh hiéu chuén theo huéng dan

2 By ed n’,
cua nha san xuat.

12
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8  Lay mau va chuan bi mau

Néu phép thtr dugc tién hanh dé danh gia mot 16 bot gidy, viéc [y mau dudc tién hanh theo TCVN 4360 :
2001 (ISO 7213 : 1981). Né&u khong, phai bao cao ngudn géc clia mau va, néu co thé, ca quy trinh

l&y mau dudc st dung.

L&y mot mau ¢ khéi lugng tuong (ing v6i khoang 10 g bt khé tuyét di. Kiém tra bot gidy mau.
N&u bot gidy c6 cac manh séng, dung nhip loai chiing ra hodc ngdm mau vao nuéc va loai bd bang
cach sang. Néu loai dudc cac manh séng khoi mau, diéu nay phai dudc ghi trong bao céo thlr
nghiém. Néu bét gidy khéng tan d& dang khi chuén bi dung dich th{r (xem 9.3), hoa tan mau trong
nudc trong moét thiét bi pht hop va xeo thanh cac t& mong trong phéu Buechner. D& khé mau bot
gidy hodc cac td mau da dudc chudn bi 6 nhiét do6 phong qua dém (viéc dé khé cé thé dudc thuc
hién & mot nhiét d6 cao hon, nhung khéng quéa 60 °C bdi qua khé co thé lam cho d6 nhét thap). Xé
mau kho thanh cac manh nhd bang tay cb deo gang tay, va sl dung nhip néu thuan tién. Khéng

cat mau kho hay st dung thiét bi cat co khi bdi vi @ nhét c6 thé bi gidm di do qua trinh cat nay.

9 Cach tién hanh
9.1 Chon néng dd cua dung dich

Né&u khéng biét khodng gia tri dd nhét gi6i han cla mau, st dung dung dich c6 néng do
khoang 125 mg/50 ml va 150 mg/50 ml. Néu dd nhét giGi han dat dugc khéng nam trong pham vi
néng dé cho trong bang 1, thi diéu chinh néng dé cho phu hop.

Bang 1 - Nong dé ¢ str dung nhu la ham sé ctiia do nhét giéi han [77] sé dudc do

Do nhét gidi han, [7] Ludng mau Néng do, ¢
ml/g mg/50 ml g/ml
<400 250 0,005
400 dén 650 250 0,005
651 dén 850 200 0,004
851 dén 1100 150 0,003
1101 dén 1 400 120 0,002 4

Déi véi cac mau cé dd nhét giGi han rat cao, ty 1& d6 nhét phu thude dang ké vao téc do truct. Néu
t6c do truot 200 s dat dudc trong nhét k&, can phai st dung ndng dd bét gidy dudc chon sao cho
cac phép do dudc ti€én hanh chinh xac & cling ty s6 dd nhét. Dai v6i cac bot gidy c6 do nhét gidi
han nhd hon 1100 ml/g, téc d6 truct (200 + 30) s™ va gia tri [7] x ¢ la 3,0 + 0,4 dudc cho phép vi sai
s6 trong két qua sé khong qua 2 %. Déi vGi cac bot gidy cd dd nhét giGi han I6n han 1 100 ml/g, sai
s6 c6 thé 16n hon dang ké néu cac dung sai nay cho phép. Vi vay, dé xac dinh chinh xac & cac do
nhét cao nay, can phai chon néng do bot gidy sao cho tich ctia [7] x ¢ dat mdc cang gan dén 3,0

cang t6t va khéng cé trudng hap nao & ngoai pham vi cia 3,0 + 0,1. Néu khdng biét khoang gia tri

13
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dd nhét clia mau, thi viéc xac dinh mang tinh chat thdm do sé dudc tién hanh dau tién dé& dam bao
néng dé chinh xac sé dugc lua chon.

9.2 Can mau tha

Can khai luong da chon clia mau thit chinh xac dén + 0,5 mg va cho vao binh hoa tan (6.2). Ddng
thai can mau thr dé xac dinh ham lugng chat kho theo TCVN 4407 : 2001 (ISO 638 : 1978) hoac
bat ky phuong phap nao khac dé xac dinh ham lugng chat khd ma cho dudc két qua tuong tu.

Phai ddm bao sao cho mau thit dudc 13y la dai dién clla mau nhan dudc.
Tién hanh xac dinh hai mau song song.
9.3 Chuan bi dung dich thir

Dung pipet, cho 25,0 ml nuSc cat hodc nudc da khir ion vao mau thl, cling v6i 5 d&n 10 manh day
déng (6.4) néu st dung may lac (xem 6.7) hodc que khudy néu s dung may khudy tir. Péng nép

binh, va I&c hoc trén cho dé&n khi mau tan hoan toan.

Cho thém 25,0 ml dung dich CED (5.1) va ddy hét khéng khi trong binh ra. Déng nép binh lai, va

ldc hodc khudy 1an nita trong may I&c hodc may khudy tir cho dé&n khi mau thlr hoan toan phan tan.

Bot gidy dudc x{ ly kiém lanh va bt gidy chua tdy trdng c6 dd nhét cao, nén nhiéu khi khé hoa tan.
Trong trudng hop nay, dé hoa tan bt gidy, dau tién tién hanh hoa tan boét gidy trong mét dung dich
CED néng dd thap. D& lam diéu do, tién hanh nhu sau: cho bét gidy vao 25 ml nudc cat hodc nudc
kh(t ion, cho thém 5 ml dung dich CED (5.1) va lac. Cho ti€p 5 ml dung dich CED va lai 13c, cho
thém tiép tuc dén khi téng thé tich clia dung dich CED cho thém la 25,0 ml.

Khéng lac hodc khudy nhiéu hon mic can thiét. Khi bot gidy da hoa tan, ngdm binh trong bé 6n nhiét
(6.3) cho dén khi dat dugc nhiét do (25 + 0,1) °C.

Do oxy c6 tac ddng dén su phan huy clia xenluyld trong dung dich CED, tién hanh can than dé
tranh su ti€p xuc gilra khéng khi va xenluyld trong dung dich CED. Diéu nay c6 thé thuc hién bang
cach dung binh hoa tan bang polyetylen c6 ndp van.

9.4 Xach dinh thgi gian chay

Bang cach hat, dua vao nhét k& moét luong vira di dung dich thi da dudc chuan bi theo 9.3. Cho
dung dich chdy ra tu do, khdong ngan can. Khi mat cong cla chét 16ng cham vach trén nhét ké thi
khdi déng dong hé bam gidy (6.6) va do thdi gian chay dén vach dudi (thgi gian chay cla dung
dich), chinh xac dén + 0,2 s.

Tién hanh phép do it nhat hai lan, su sai léch cla két qua phai & trong khoang + 0,5 %. Tinh gia tri
trung binh.

14
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10 Tinh toan két qua

101 Ty s6& dé nhét
Ty s6 d6 nh6t 7.4 (17/1,) dudc tinh theo coéng thic

nratio = l = h xt (9)
n

0
trong dé
t la thai gian chay ctia dung dich thi, tinh bang giay;
h  1ahang sé clia nhét k&, dudc xac dinh theo qui dinh & 7.3, tinh bang s ddo cla giay.
10.2 DO nhét gidi han

S dung gia tri clia ty s6 d6 nhét dugc tinh 6 10.1, tra bang trong phu luc B, nhan dudc gia tri cta [77] x
c. Tinh d6 nhét giGi han, [7], chinh xac dén 1 ml/g.

Cac gia tri trong phu luc B dugdc tinh theo cong thiic Martin®® :

loglr7] = log 7= — k[ e (10)
770 XcC
trong dé
T~ |5 46 nhét, tinh bang miliit trén gam;

Mo

k la hang s6 thuc nghiém (v6i hé bét gidy/ CED, k = 0,13);

c la ndng do (tinh theo khai lugng kho tuyét ddi), clia bot gidy trong dung moéi pha lodng

(0,5mol/l dung dich CED), tinh bang gam trén mililit .

ViDU
h  =0,081s" (thu dudc ti quy trinh hiéu chuén)
t =100 s (do dugc)
c = 0,003 96 g/ml (dudc tinh tir khéi lugng mau thir va ham lugng chat khé)

Nratio = h xt= 0,081 X 100 = 8,21

Gia tri tuong (ing clia [7] x ¢, 18y ti phu luc B, la 2,967 va do do

= 2597

= =749ml/ g =~ 750ml/
7 0,00396 £ &
10.3 Biéu thi két qua

Ghi @6 nhét giéi han chinh xac dén 10 ml/g.
15
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11 b6 chum
11.1  Kiém tra chung st dung bét gidy déi chiing

D& kiém tra quy trinh dudc st dung, nén s dung dd nhét clia bot gidy ddi chiing cd d6 nhét gidi
han da biét  ciing pham vi véi mau sé dudc do. Gilr bot gidy d6i chimng & noi mat, kho va t6i.

11.2 D6 lap lai

Dé& xac dinh d6 chum, ba mau bét gidy dudc phan tich trong mudi phong thi nghiém khac nhau,
nam phong s dung déng hé ghi gid thii cong va nam phong st dung déng hé ghi gid tu dong. Mbi
phong thi nghiém phan tich cac mau bét gidy khac nhau mudi 1&n va lam hai I4n song song. Méi
phong thi nghiém tinh toan két qua trung binh va hé sé bién thién (CV). Hé s6 I1ap lai clia su bién
thién riéng véi tling loai ddng ho ghi gid thl cong va tu ddng dudc dua ra trong bang 2, 6 ba mdc
dé nhét.

Bang 2 - D6 lap lai cia phudng phap xac dinh do nhét giéi han

Murc do nhét Ghi gié thi cong Ghi gié tu dong
ml/g Trung binh cv Trung binh cv
ml/g % ml/g %
650 637 dén 664 0,4dn 1,2 | 638 dén 662 0,1dén 0,7
800 773 dén 806 0,4dn 0,9 | 770 dén 806 0,2dén 1,4
1150 1150dén 1182 |0,53n0,8 |1097dn1183 |0,3dén 1,0

11.3 Db tai lap

Ba mau bot gidy dudc phan tich trong mudi phong thi nghiém khac nhau, nam phong s dung déng
hé ghi gid thd cdng va ndm phong st dung déng hé ghi gid tu ddng. D6 tai lap dudc biéu thi [a hé
s6 bién thién (CV) & ba miic dd nhét khac nhau.

Bang 3 - Do tai lap cua phuong phap xac dinh doé nhét giéi han

Muc do nhét cv
ml/g %
650 1,4
800 1,7
1150 2,1
12 Bao cao thir nghiém

B4o cao thr nghiém bao gdom cac théng tin sau
a) tat ca cac thong tin can thiét d& nhan dang hoan toan mau thd,
b) vién dan tiéu chuan nay;

c) ngay va ndi thr;
16
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két qua, tinh bang mililit trén gam;

néu c6 manh séng va cach loai manh séng;

néu cb s dung thiét bi ghi gid tu dong;

bat ky chi tiét bat thuong nao quan séat thay trong qué trinh xac dinh;

bat ky sai léch ndo so véi qui dinh cla tiéu chudn nay cé anh hudng dén két qua, ciing nhu

bat ky thao tac nao dugc lua chon.

17
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Phu luc A
(quy dinh)

Chuan bi va phan tich dung dich déng etylendiamin (CED)

A1 Thudc thi

Trong qua trinh phan tich, chi st dung thudc thir c6 cdp d6 tinh khiét phan tich va chi st dung nudc

cat hoac nudce khir ion.

A.1.1 Etylendiamin: (C,HgN,).

A.1.2 Déng sulfat pentahydrat: (CuSO,.5H,0).

A.1.3 Axeton: (CH;COCHj,).

A.1.4 Dung dich amoniac, ch(ta khoang 250 g amoniac (NH,) trong mét lit.

A.1.5 Dung dich axit nitric (HNO,), ddm dac, p= 1,4 g/ml.

A.1.6 Dung dich bari clorua, chira khoang 100 g bari clorua (BaCl,) trong mét lit.
A.1.7 Dung dich kali iotdua, chira khoang 100 g kali i6tdua (KI) trong mot lit.

A.1.8 Dung dich natri hydroxit, chita khoadng 100 g natri hydroxit (NaOH) trong mét lit.
A.1.9 Axit clohydric, dung dich 1,0 mol/l.

A.1.10 Natri thiosulfat (Na,S,0,), dung dich chudn (0,050 0 + 0,000 2) mol/l, chuan bi lai truéc
khi dung.

A.1.11 Axit sulfuric (H,SO,), dung dich chuén (0,500 + 0,002) mol/l .
A.1.12 Natri hydroxit, dung dich chuan (0,100 + 0,004) mol/l.
A.1.13 Tinh bét, dung dich chi thi 2 g/I.

A.1.14 Dung dich chi thi phenolphthalein.

Hoa tan 50 mg phenolphthalein (C,H,;,0,) trong 50 ml etanol (C,H;OH) va pha loang véi 50 ml

nudc cat hoac nudce khir ion.

A.1.15 Dung dich chat chi thi metyl da cam, ho#c cac chat chi thi khac pht hgp khoang pH tir 3
dén 5.

A.2  Thiét bi, dung cu
Cac dung cu thdng thudng trong phong thi nghiém va cac thiét bi, dung cu sau.

18
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A.2.1 Binh, dugc lam bang thuy tinh mau nau, c6 c6 hep va nat mai.
A.3  Chuan bj déng (ll) hydroxit

Hoa tan 330,0 g déng sulfat (A.1.2) trong khoang 1 650 ml nudc néng va dun dén soi. D& nguobi
dén khoang 45 °C va dé tur tir dung dich amoniac (A.1.4) vao, déng thoi khudy manh cho dén khi
dung dich ¢6 mau tim nhat (luong dung dich amoniac vao khoang 150 ml). D& cho két tla lang va
gan chat 1dng trén bé m&t. Rra chat két tlia bang nudc lanh réi gan di cho dén khi nudc rita khéng
c6 mau. Lam lanh can than va gilr 6 nhiét d6 duéi 20 °C, cho thém tir tir 800 ml dung dich natri
hydroxit (A.1.8) vao két tla va khudy manh két tlia. Rifa két tlla déng hydroxit bang nudc cat hoic
nudc khir ion theo cach gan chat cho dén khi nudc rlia trung hoa véi dung dich chi thi mau
phenolphthalein (A.1.14). Rla tiép két tGa hai Ian bang nu6c, mét 1an bang axeton (A.1.3) va dé
khé & nhiét d6 phong trong binh hat &m chan khéng.

Nghién nhd va tron déu trude khi xac dinh ham lugng déng.

A4  Xac dinh ham lugng déng trong dong hydroxit

Can khoang 2,0 g déng hydroxit chinh xac dén + 0,1 mg dudc chuén bi § A.3 va hoa tan trong 50
ml dung dich axit sulfuric (A.1.11). Chuyén dung dich vao binh dinh mic 250 ml va pha loang dén
vach. Dung pipet 14y 25,0 ml dung dich nay cho vao 25 ml dung lich kali iodua (A.1.7) va chuan do6
v6i dung dich natri thiosulfat chu&n (A.1.10), ding dung dich tinh bét (A.1.13) lam chat chi thi.

Ham lugng déng, we,, tinh bang phan tram, tinh theo cdng thitc:

3,18
wCu=10><V1><0,05><0,0636><100=V1>< . (11)
m, m
trong dé:
V, la thé tich ctia dung dich natri thiosulfat chudn (A.1.10) dudc s dung dé chudn do,

tinh bang mililit;
m; la khéi lugng dong hydroxit, tinh bang gam;
Dong (Il) hydroxit dugc hoa tan hoan toan trong axit nitric dam dac (A.1.5) va khéng cé chat két tla
cla sulfat khi cho thém dung dich bari clorua (A.1.6).

Déng (Il) hydroxyt thuong phdm c6 chat lugng phu hop cé thé dudc s dung. San pham khéng co

vét mau nau la diu hiéu cla su phan huy thanh déng oxit .

A.5 Xac dinh ham lugng etylendiamin ciia dung dich etylendiamin

Can khoang 2,0 dung dich etylendiamin (A.1.1), chinh xac dén 0,0001 g cho vao binh tam giac
dung tich 250 ml. Lam lanh c&n than va pha lodng véi nudc cat dén thé tich khoang 100 ml. Xac
dinh ham lugng etylendiamin bang cach chudn d6 véi dung dich axit sulfuric chudn (A.1.11), dung

metyl da cam (A.1.15) lam chét chi thi.
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Ham luong etylendiamin, W.,,, tinh bang phan tram khéi lugng, theo cong thirc:

¥, x3,01

en

(12)

m,
trong dé:
V, lathé tich dung dich axit sulfuric chuén (A.1.11) dung dé chu&n dd, tinh bang mililit;

m,  la khéi lugng clia dung dich etylendiamin (A.1.1), tinh bang gam.

A.6 Chuan bi dung dich déng etylendiamin

Tinh khéi luong m; va m, clia déng hydroxit va etylendiamin tuong (ing theo yéu cau dé chuan bi 1
lit dung dich CED (5.1), chinh xac dén gam, theo cong thic:

63,6 x100
m, = ———
WCu
(13)
120,2 x100
m, =————
WL’I’I
(14)
trong dé:

W, la ham lugng déng, tinh theo diéu A.4, tinh bang phan tram khéi luong;
W., la ham lugng clia etylendiamin, tinh theo diéu A.5, tinh bang phan tram khai luong.

Can khéi lugng déng hydroxit m, da dudc tinh truéc (dudc chudn bi nhu qui dinh & diéu A.3) (xem
thém chu thich) cho vao céc thi nghiém dung tich 400 ml va cho ti tir khéi lugng m, dung dich
etylendiamin (A.1.1) da dugc tinh trudc vao va khudy bang que thuy tinh. Gilr nhiét @6 dugi 20 °C
bang cach lam lanh cdn than. Pha loang dung dich véi nudc cat hodc nudc khir ion dén thé tich
800 ml trong binh thuy tinh mau nau (A.2.1), can than dé tranh lam tang nhiét d6. D& dung dich
qua dém, sau dé ly tam hoc loc qua phéu bang thuy tinh, chuyén dung dich loc vao binh dinh muc
1 000 ml va cho thém nudc dén vach mic. Chuyén dung dich vifa dudc chudn bi nay trd lai vao

binh thuy tinh mau nau sach va khé. Kiém tra ndng dé clia dung dich theo qui dinh & diéu A.7.

CHU THICH  Khi déng (ll) hydroxit 8 dang thuong pham dugc st dung, nén I&y mét lugng nhiéu hon va

lugng khéng hoa tan sé dudc tach ra bang phéu hodc may ly tam.
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A.7  Xac dinh néng do cta dung dich déng etylendiamin dudc chuin bi 6 diéu A.6
Coéng thic phan (ng:
Cu(en),(OH), + 2HCI —  Cu(en),Cl, + 2H,0

Cu(en),Cl, + 4HCI -  CuCl, + 2[(en).2HCI]

Cu(en),(OH), + 6HCI —  CuCl, + 2H,0 + 2[(en).2HCI]
2CuCl, + 4Kl —  Cu,l, + 4KCI + 1,

Dung pitpet 14y 5 ml dung dich déng etylendiamin cho vao binh tam giac 250 ml. Axit ho4 bang
dung dich axit clohydric (A.1.9) va cho thém 30 ml dung dich kali iodua (A.1.7), sau dé khéng pha
loding thém ma chudn dd bang dung dich chuén natri thiosunfat (A.1.10), dung dung dich tinh bot
(A.1.13) lam chat chi thi. Ghi lai thé tich dung dich natri thiosulfat dudc st dung.

Cho thém hon nam giot dung dich natri thiosulfat. Chuyén Iluong dung dich vao binh tam giac 1 000
ml, duing tat ca 400 ml nuSc cat hoc nuéce khir ion dé rira binh 250 ml va dé pha loang dung dich.
Dung dung dich natri hydroxit chuan (A.1.12) d& chudn d6 cho dén khi dat dugc diém cudi, st dung
metyl da cam (A.1.15) lam chét chi thi.

Tinh néng d6 déng, ¢, va ndng dd etylendiamin ¢, tinh bang mol trén lit, theo cong thirc:

. V,x100 _ V,
“1000x10 100

(15)

(16)

[50—1/(3)—1/2‘)}200 . vy
c, = =—|50-—2--%
2x1000 10 10 10
trong dé
V, lathé tich dung dich natri thiosulfat chuan (A.1.10) diing dé chuén do, tinh béng mililit;

V, 1athé tich dung dich natri hydroxit chuan (A.1.12) dung d& chuén do, tinh bang mililit.
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Gia tri [77] x ¢ tudng ting véi cac gia tri khac nhau cta ty s6 do nhét 7,.,, ( 7/7.)

Phu luc B
(quy dinh)

Thatio 0,0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08 0,09
1,0 0,000 0,010 0,020 0,030 0,040 0,049 0,059 0,069 0,078 0,088
11 0,097 0,107 0,116 0,125 0,134 0,144 0,153 0,162 0,171 0,180
1,2 0,189 0,198 0,207 0,216 0,224 0,233 0,242 0,250 0,259 0,268
13 0,276 0,285 0,293 0,302 0,310 0,318 0,326 0,335 0,343 0,351
14 0,359 0,367 0,375 0,383 0,391 0,399 0,407 0,415 0,423 0,431
15 0,438 0,446 0,454 0,462 0,469 0,477 0,484 0,492 0,499 0,507
16 0,514 0,522 0,529 0,537 0,544 0,551 0,558 0,566 0,573 0,580
17 0,587 0,594 0,601 0,608 0,615 0,622 0,629 0,636 0,643 0,650
18 0,657 0,664 0,671 0,678 0,684 0,691 0,698 0,705 0,711 0,718
1,9 0,725 0,731 0,738 0,744 0,751 0,757 0,764 0,770 0,777 0,783
2,0 0,790 0,796 0,802 0,809 0,815 0,821 0,827 0,834 0,840 0,846
21 0,852 0,858 0,865 0,871 0,877 0,883 0,889 0,895 0,901 0,907
2,2 0,913 0,919 0,925 0,931 0,937 0,943 0,949 0,954 0,960 0,966
23 0,972 0,978 0,983 0,989 0,995 1,001 1,006 1,012 1,018 1,023
2,4 1,029 1,035 1,040 1,046 1,051 1,057 1,062 1,068 1,073 1,079
25 1,084 1,090 1,095 1,101 1,106 1,111 1,117 1122 1127 1,133
26 1,138 1,143 1,149 1,154 1,159 1,164 1,170 1,175 1,180 1,185
27 1,190 1,196 1,201 1,206 1,211 1,216 1,221 1,226 1,231 1,236
2,8 1,241 1,246 1,251 1,256 1,261 1,266 1,271 1,276 1,281 1,286
2.9 1,291 1,206 1,301 1,306 1,310 1,316 1,320 1,325 1,330 1,335
3,0 1,339 1,344 1,349 1,354 1,358 1,363 1,368 1,373 1,377 1,382
3,1 1,387 1,391 1,396 1,401 1,405 1,410 1,414 1,419 1,424 1428
3,2 1,433 1,437 1,442 1,446 1,451 1,455 1,460 1,464 1,469 1,473
3,3 1,478 1,482 1,487 1,491 1,496 1,500 1,504 1,509 1,513 1,517
3,4 1,522 1,526 1,531 1,535 1,539 1,544 1,548 1,552 1,556 1,561
3,5 1,565 1,569 1,573 1,578 1,582 1,586 1,690 1,595 1,599 1,603
3,6 1,607 1,611 1,615 1,620 1,624 1,628 1,632 1,636 1,640 1,644
3,7 1,648 1,653 1,657 1,661 1,665 1,669 1,673 1677 1,681 1,685
3,8 1,689 1,693 1,697 1,701 1,705 1,709 1,713 1,717 1,721 1,725
39 1,729 1,732 1,736 1,740 1,744 1,748 1,752 1,756 1,760 1,764
4,0 1,767 1,771 1,775 1,779 1,783 1,787 1,790 1,794 1,798 1,802
4,1 1,806 1,809 1,813 1,817 1,821 1,824 1,828 1,832 1,836 1,839
4,2 1,843 1,847 1,851 1,854 1,858 1,862 1,865 1,869 1,873 1,876
43 1,880 1,684 1,887 1,891 1,804 1,898 1,902 1,905 1,809 1,912
44 1,916 1,920 1,923 1,927 1,830 1,934 1,937 1,941 1,944 1,948
45 1,952 1,955 1,959 1,962 1,966 1,969 1,973 1,976 1,979 1,983
46 1,986 1,990 1,993 1,997 2,000 2,004 2,007 2,010 2,014 2,017
47 2,021 2,024 2,028 2,031 2,034 2,038 2,041 2,044 2,048 2,051
4,8 2,054 2,058 2,061 2,064 2,068 2,071 2,074 2,078 2,081 2,084
49 2,088 2,091 2,094 2,088 2,101 2,104 2,107 2111 2114 2,117
5,0 2,120 2,124 2,127 2,130 2,133 B.157 2,140 2,143 2,146 2,149
5,1 2,153 2,156 2,159 2,162 2,165 2,168 2,172 2,175 2,178 2,181
5,2 2,184 2,187 2,191 2,194 2,197 2,200 2,203 2,206 2,209 i)
5,3 2,215 2,219 2,222 2,225 2,228 2,231 2,234 2,237 2,240 2,243
5,4 2,246 2,249 2,252 2,255 2,258 2,261 2,264 2,267 2,270 2,273
5,5 2,276 2,280 2,283 2,286 2,288 2,291 2,294 2,297 2,300 2,303
5,6 2,306 2,309 2,312 2,315 2,318 2,321 2,324 2,327 2,330 2,333
5,7 2,336 2,339 2,342 2,345 2,347 2,350 2,353 2,356 2,359 2,362
5,8 2,365 2,368 2,371 2,374 2,376 2,379 2,382 2,385 2,388 2,391
59 2,394 2,396 2,399 2,402 2,405 2,408 2,411 2,413 2,416 2,419
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Mrato 0,0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,0 0,07 0,08 0,09
6,0 2,422 2,425 2,427 2,430 2,433 2,436 2,439 2,441 2,444 2,447
6,1 2,450 2,452 2,455 2,458 2,461 2,463 2,466 2,469 2,472 2,475
6.2 2,477 2,480 2,483 2,485 2,488 2,491 2,494 2,496 2,499 2,502
6.3 2,504 2,507 2510 2,512 2,515 2,518 2,521 2,523 2,526 2,529
6.4 2,531 2,534 2,537 2,539 2,642 2,545 2,547 2,550 2,552 2,555
8.5 2,558 2,560 2,563 2,566 2,568 2,571 2,573 2,576 2,579 2,581
6.6 2,584 2,587 2,589 2,692 2,594 2,597 2,599 2,602 2,605 2,607
6.7 2,610 2,612 2615 2,617 2,620 2,623 2,625 2,628 2,630 2,633
6,8 2,635 2,638 2,640 2,643 2,645 2,648 2,651 2,653 2,656 2,659
6.9 2,661 2,663 2,666 2,668 2,671 2,673 2,676 2,678 2,681 2,683
7,0 2,686 2,688 2,690 2,693 2,695 2,698 2,700 2,703 2,705 2,708
7,1 2,710 2,713 2715 2,718 2,720 2,722 2,725 2,727 2,730 2,732
12 2,735 2,737 2,739 2,742 2,744 2,747 2,749 2,752 2,754 2,756
7.3 2,758 2,761 2,764 2,766 2,768 2,771 2,773 2,775 2,778 2,780
7.4 2,783 2,785 2,787 2,790 2,792 2,794 2,797 2,799 2,801 2,804
7.5 2,806 2,809 2,811 2,813 2,816 2,818 2,820 2,823 2,825 2,827
7.6 2,829 2,832 2,834 2,836 2,839 2,841 2,843 2,846 2,848 2,850
71 2,853 2,855 2,857 2,859 2,862 2,864 2,866 2,869 2,871 2,873
7.8 2,875 2,878 2,880 2,882 2,885 2,887 2,889 2,891 2,894 2,896
7.9 2,898 2,900 2,903 2,905 2,907 2,909 2,911 2914 2,916 2,918
8,0 2,920 2,923 2,925 2,927 2,929 2,932 2934 2,936 2,938 2,940
8,1 2,943 2,945 2,947 2,949 2,951 2,954 2,956 2,958 2,960 2,962
8,2 2,964 2,967 2,969 2,971 2,973 2,975 2,978 2,980 2,982 2,984
8.3 2,986 2,988 2,991 2,993 2,995 2,997 2,999 3,001 3,003 3,006
8.4 3,008 3,010 3,012 3,014 3,016 3,018 3,020 3,023 3,025 3,027
8,5 3,029 3,031 3,033 3,035 3,037 3,040 3,042 3,044 3,046 3,048
8,6 3,050 3,052 3,054 3,056 3,058 3,061 3,063 3,065 3,067 3,069
8,7 3,071 3,073 3,075 3,077 3,079 3,081 3,083 3,085 3,087 3,090
8.8 3,092 3,094 3,096 3,008 3,100 3,102 3,104 3,106 3,108 3,110
8.9 3,112 3,114 3,116 3,118 3,120 3,122 3,124 3,126 3,128 3,130
9.0 3,132 3,134 3,136 3,138 3,140 3,142 3,144 3,147 3,149 3,151
9.1 3,153 3,155 3,157 3,159 3,161 3,163 3,165 3,166 3,168 3,170
92 3,172 3,174 3,176 3,178 3,180 3,182 3,184 3,186 3,188 3,190
9.3 3,192 3,194 3,196 3,198 3,200 3,202 3,204 3,206 3,208 3,210
9,4 3,212 3,214 3,216 3,218 3,220 3,222 3,223 3,225 3,227 3,229
9,5 3,231 3,233 3,235 3,237 3,239 3,241 3,243 3,245 3,247 3,249
9.6 3,250 3,252 3,254 3,256 3,258 3,260 3,262 3,264 3,266 3,268
9,7 3,270 3,271 3,273 3,275 3,277 3,279 3,281 3,283 3,285 3,287
9.8 3,288 3,290 3,202 3,294 3,296 3,298 3,300 3,302 3,303 3,305
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60 0,70 0,80 0,90

10 3,326 3,344 3,363 3,381 3,399 3416 3,434 3,452 3,469 3,487

1 3,504 3,521 3,538 3,554 3,571 3,588 3,604 3,620 3,636 3,653

12 3,669 3,684 3,700 3,716 3,731 3,747 3,762 3,777 3,792 3,807

13 3,822 3,837 3,852 3,866 3,881 3,895 3910 3,924 3,938 3,952

14 3,966 3,980 3,994 4,008 4,021 4,035 4,048 4,062 4,075 4,088

15 4,101 4,115 4,128 4,141 4,153 4,166 4,179 4,192 4,204 4,217

16 4,229 4,242 4,254 4,266 4,279 4,291 4,303 4,315 4,327 4,339

17 4,351 4,362 4,374 4,386 4,397 4,409 4,420 4,432 4,443 4,455

18 4,466 4,477 4,488 4,499 4,510 4,521 4,532 4,543 4,554 4,565

19 4,576 4,586 4,597 4,608 4,618 4,629 4,639 4,650 4,660 4,670
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Phu luc C
(tham khao)

Tinh toan do trung hgp

M6t s6 biéu thirc da cho biét vé mai lién quan gilta dd nhét gidi han va khéi lugng phan tr tuong
déi, M, hoac do trung hgp, DP (Immergut va cong su, 1953, Marx-Figini 1978, Gruber va Gruber
1981, Evans va Wallis 1987, 1989, da Silva Perez va Heiningen 2002).

Tru6c khi tinh toan dé trung hop, doé nhét giGi han can phai dugc diéu chinh ddi véi lugng thanh
phan khoéng phai la xenluyld trong mau. B3i v6i muc dich nay, yéu cau tinh sé lugng thanh phan
khoéng phai la xenluylé.

Khi viét bao céo, khéi lugng phan ti tuong déi hoac do trung hop tinh dudc tir viéc xac dinh dé nhét
gi6i han, ca dd nhét gidi han (thuc) va cong thiic cling nhu tai liéu tham khao déu phai dugc ghi

trong bao cao.
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