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Phu gia thuc pham - Phuong phap danh gia cac chi tiéu
ngoai quan va vat ly

Food additives — Methods for evaluating appearance and physical properties

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap dé danh gia cac chi tiéu ngoai quan va vat ly cla phu gia thuc

pham.

1 Piém soi va dai chung cat
Phuong phap duéi day st dung 100 ml mau. Trong cac trudng hdp can thiét hodc muén s dung ludng

mau nhd hon, c6 thé dung phuong phap clia McCullough va cac cong su [J.Chem. Ed 47, 57 (1970)]
chi duing cho lugng mau 50 pl.

1.1 Dinh nghia

1.1.1 Dai chung cat

Khoéng chénh I&ch gilta nhiét dé quan sat duoc luc bat dau cé dich cat khi chung cat va nhiét dé quan
sat tai thoi diém da cat dudc mot thé tich dich cat dudc qui dinh, hay khi da dat dén diém kho.

1.1.2 Diém sbi ban dau

Nhiét d6 biéu thi trén nhiét két ngay khi giot ngung dau tién roi khoi day 6ng ngung tu.

1.1.3 Diém khé

Diém kho 1a nhiét d6 dudc ghi ngay khi giot cudi ciing clia chat 1dng bay hai khdi diém th&p nhat trong

binh chung cét, khéng con mét chat chat 16ng nao trén thanh binh.
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1.2 Thiét bi, dung cu

1.21 Binh chung cat

Dung binh chung céat day tron 200 ml lam bang thuy tinh chiu nhiét c6 dd lugng mau thd (trén 100 ml).
Né&u buédc phai dung mau it hon 100 ml, c6 thé s dung binh chung cat nhd hon cé dung tich gap doi
lugng chat 16ng. Binh 200 ml cé chiéu dai tdng cdng bang 17,9 cm va dudng kinh trong clia ¢d binh
bang 2,1 cm. Gan vao khoang giita c6 binh, cach day khoang 12 cm, mét 6ng nhanh dai 12,7 cm ¢6

dudng kinh trong bang 5 mm, nghiéng xudng dudi mét géc 75° so véi phuong thang ding.

1.2.2 Thiét bi ngung tu

Dung mét 8ng ngung bang thuy tinh chiu nhiét, théng, dai 56 cm - 60 cm va dudc bao boc bdi mét 16p
nudc sao cho khoang 40 cm 6ng ti€p xuc véi méi trudng lanh. Day (dau dudi) cla thiét bi ngung tu cd
thé dudc udn cong dé dit 6ng cung cap hay né co thé néi véi mot bd phan khép ndi cong, c6 tac dung

nhu éng cung cép.

Chu thich — Moi dung cu thi nghiém thuy tinh c6 cac dau néi thon dudc dung néu nhu dung cu nay
cho céc két qué tuong duong nhu két qua thu dudc trong binh chung cét va thiét bi ngung tu da mé
ta & trén.

1.2.3 Binh hing (thu)

Binh hiing & moét binh hinh tru dung tich 100 ml ¢6 vach chia 1 ml va da dudc hiéu chudn "dé chia".

Binh nay dung dé& dong mau ciing nhu dé hiing san phdm chung cat.

1.2.4 Nhiét ké

Nén dung nhiét k& nhing mét phan da dudc chudn hoa chinh xac, véi vach chia do thuc t& nhé nhat
(khéng 16n hon 0,2°) dé tranh viéc can phai ndi suy. Cac nhiét ké& thich hop hién c6 nhu sé-ri ASTM 37C
t6i 41°C, va 102°C t6i 107°C hay nhu loai MCA R — 1 t6i R — 4, ho3c tuong duong.

1.2.5 Ngudn nhiét

DPén dét Bunsen 1a nguén nhiét dudc ding. Tuy nhién, c6 thé dung bép dién néu né cho cac két qua co

thé so sanh dudc véi két qua tir bép gas.

Chu thich — Nhiét d6 qui dinh & tiéu chuén nay la d6 C (°C).
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1.2.6 Tam chan

Toan bod bép va bo phan 1&p rap binh chung cat can dudc bao vé tranh cac ludng khi bén ngoai. Cé thé

dung bat ky mét tdm chan hiéu qua nao cho muc dich nay.
1.2.7 Gia dé binh chung cat

M6t t&m amiang day 6,5 mm va c6 mét 16 tron 10 cm dudc d4t trén mot vong thich hdp hay mét gia d6
phang va dudc I3p khdng chit vao bén trong tdm chan dé dam bao khi ndng tif ngudn nhiét khdng téi
dudc cac thanh clia ¢d binh chung cat. Mot tdm amiing th(t hai ddy 6,5 mm, c6 dién tich t6i thiéu bing
225 cm?, ¢6 mét 16 tron 30 mm, dudc dat Ién trén tAm th{ nhat. TAm nay dudc dung dé gilr binh chung
cat 200 ml, binh nay can dudc I&p chac trén t&m d6 sao cho nhiét truc ti€p cap vao binh chung cét chi

qua 16 hdng clia tdm nay.

1.3 Cach tién hanh

Chu thich — Qui trinh nay dudc dung véi cac chat 1dng chung cat trén 50°C, trong trudng hop nay mau cé
thé do va thu dudc, va sl dung thiét bi ngung tu nudc, & nhiét d6 phong (20° - 30°). Béi véi cac chat co
nhiét d6 s6i dudi 50°C, 1am lanh chat 16ng xudng dudi 10°C trudc khi 18y mau, thu dich cat trong binh
cach thuy da dudc lam lanh dudi 10°C va dung nudc da dugc lam lanh dudi 10°C trong thiét bi ngung.

Pong 100 ml + 0.5 ml chat 16ng trong 6ng dong 100 ml c6 chia vach va chuyén mau nay vao binh
chung cat bang dung cu chéng va cham. Khong dung phéu dé chuyén hay dé bat ky luong mau nao di
vao trong 6ng nhanh cla binh chung cat. Bat binh chung céat 1&n tdm amiang dudc d& bang vong hay
dé phéng, va dinh vi tdm chin cho binh chung cat va bép dét. N&i binh chung cat va 6ng ngung, dat
&ng dong c6 chia vach dudi voi ra clia 6ng ngung va lap nhiét k& vao. Can dt nhiét k& vao gitta ¢ binh
sao cho dinh cta bau nhiét k& (khi c6 bau phu) & ngay phia dudi day cda voi ra cla 6ng nhanh. Diéu

chinh nhiét @6 dét sao cho trong 5 phut — 10 phat cé thé thu dudc giot chat 1dng dau d4u tién.

Doc nhiét k& ngay khi giot chung cat d4u tién roi ra khdi 6ng ngung va ghi nhan d6 1a diém s6i ban dau.
Tiép tuc chung céat véi téc d6 4 ml hay 5 ml dich céat trong mot phut, ghi ngay nhiét do khi giot chat 1dng
cudi cling bdc hai khdi day binh chung cat (diém kho) hosc khi da cat dudc luong dich cat da dinh. Hiéu
chinh cac s6 doc nhiét dd da quan sat dudc cho moi bién thién ap suat khong khi tir ap suat khi quyén
(760 mm Hg) bang cach cho 0,1° cho tiing bién thién 2,7 mm &p suat, cdng s6 hiéu chinh nay néu ap
sudt thdp hon 760 mm, hoac trir di néu ap suéat cao han 760 mm. Khi diing nhiét ké hiéu chinh nhiét do

cla nhiét k€ nhing bang cong thic:

0,00015 x N (T - )
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trong dé
N la biéu thi nhiét do clia nhiét k& thuy ngan ké tir day dudi cla ndt;
T la nhiét @6 chung cat quan sat dudc;

t la nhiét dé ghi dudgc bdi mot nhiét k€ phu bau cha nhiét ké nay dudc dat & gilra nhiét ké thuy

ngan; cdng thém sé hiéu chinh vao sé doc quan sat trén nhiét ké chinh.
Cach khéc, c6 thé ap dung cong thic hiéu chinh don gian sau day:
t=t,-k (760 - b)
trong d6
t, la diém sdi tai 4p suat khi quyén 760 mm thuy ngan;
b 14 ap suét quan séat dudc tinh bang milimet thuy ngan;
k 1a hé s6 hiéu chinh d6i véi tiing milimet chénh léch so véi ap suat khi quyén.

Hé s6 k phu thudc vao chat nghién ciiu. N6 dudc cho sdn trong cac S6 tay tra ciiu va bién thiém trong
pham vi 0,033 d&n 0,057.

2 Ma&u sic

(Theo thang mau Hazen Platin - Coban)
2.1 Thiét bi va dung cu

2.1.1 Cac 6ng so sanh

Céc 6ng Nessler dang dai dung tich 100 ml, trong suét dén tan day, c6 nat thuy tinh. Can Iua chon cac

&ng nghiém nay sao cho vach chia d 100 ml nam vao khoang 275 mm - 295 mm ké tir day 6ng nghiém.
2.1.2 Thiét bi so mau

Thiét bi so mau dudc cau tao cho phép so sanh bang mat thudng anh sang truyén qua cac 6ng Nessler
dang dai doc theo truc 6ng. Thiét bi so mau can dudc cau tao sao cho anh sang trang di qua hay phan

chiéu tir tdm thuy tinh trdng va dudc chiéu véi mét cudng dé déng déu qua cac 8ng nghiém tir thanh bén.

2.1.3 Cac chuan ddi chiéu
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Dlung TSC Platin — Coban dé chuén bi cac chuan déi chiéu theo bang dudi day, béng cach pha loang
bang nudc cac thé tich yéu cau clia TSC Platin - Coban téi 100 ml béng nudc trong cac éng Nessler.

DPay nuat cac éng va bit kin cac nat bang céac vat liéu chéng thdm nudc nhu senldc hay xi mang chéng

tham.
Chuan mau Platin — Coban (theo Hazen)
S6 chuan mau Dung dich TSC Pt - Co S6 chuan mau Dung dich TSC Pt - Co
mi ml
5 1 70 14
10 2 100 20
15 3 150 30
20 4 200 40
25 5 250 50
30 6 300 60
35 7 350 70
40 8 400 80
50 10 450 90
60 12 500 100

2.2 Cach tién hanh

L&y 100ml mau cho vao mét 6ng Nessler, loc mau néu thay duc. Pay nat 6ng, d4t vao thiét bi so mau

va so vGi cac mau chuan.
2.3 Bao cao

Bao cao theo mau, clia s& chudn mau gan tuong x(ing nhat véi mau thi. Trong trudng hop mau do ndm

gilta hai chudn mau, khi bao cao theo mau thAm hon trong hai chudn mau nay.

Né&u do su khac nhau vé mau sic gilta mau va chuén, ta khéng thé nhan dudc su tuong ximg nhét dinh,

thi bao céo theo dai mau nhan dugc su tuong xiing rd rang va bao cao mau nay la "ngoai dai mau".
3 Dai néng chay
Tru6c khi xac dinh dai néng chay clia mét chat, can phai lam khé mau trong cac diéu kién dudc xac

dinh vé hao hut khi sdy khd dudc dé cap trong tiing chuyén luan riéng. Néu nhiét dé khéng duodc xac

dinh trong chuyén luan thi lam khé mau 24 gid trong binh hat 4m.
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Chuyén mét lugng bot da dudc sdy khd vao mot 6ng mao quan kho, dai khoang 10 cm va bit kin mét
dau (d6 day cla thanh 6ng khoang 0,10 mm - 0,15 mm, dudng kinh trong 0,9 mm — 1,1 mm) va nén
bot vao 6ng bang cach gé nhe 8ng trén bé mat ciing dé thanh mot cot nén chit cé chiéu cao khoang

2 mm -4 mm.

Gé&n 6ng mao quan nay va ludng chita trong d6 v6i mot nhiét ké chuan sao cho dau bit kin clia 6ng mao
quan nam & mdc gilta clia bau, va gia nhiét trong mot thiét bi thich hap cé chira chat 1édng thich hop
(paraphin 1dng hay d4u silicon) va dudc 1&p v6i mdt bd phan khudy va mét nhiét ké phu. Diéu chinh su
gia tang nhiét do trong thoi ky dau 1a 3° trong mét phut. Khi nhiét dé da nang téi 5° dugi sé nhd nhét cla
khodng chay d6i v6i chat dang thr nghiém, thi tang nhiét chadm hon, néu khéng c6 sdn cac chi dan nao
khac, mlc dé tang nhiét nén trong khoang 1° — 2° trong mét phut.

Trir khi c6 cac chi dan khac, doc nhiét do tai diém cho thdy chat dang thé nghiém hinh thanh cac giot
nho bam vao thanh 6ng va nhiét do tai dé chat th&r nghiém bi nébng chay hoan toan, thi thdy tao thanh

mot mat cong ré nét.
Dai v6i cac s nhiét dd doc dudc dung sé hiéu chinh dugc xac dinh nhu sau:

Tru6c khi bat dau xac dinh khodng néng chay, chinh nhiét k& phu sao cho bau (nhiét k&) sat véi nhiét
ké& chuén & diém nam gilta dai clia cho dai néng chay du kién va bé mat cla vat liéu nung. Khi chat thir
da néng chay, doc nhiét do trén nhiét k& phu. Tinh s6 hiéu chinh dé& cong thém vao cac sé doc nhiét do

trén nhiét k& chuén theo cong thic:
0.00015 N (T - 1)
trong do6
T 1a nhiét d6 doc trén nhiét k& chuan;
t la nhiét d6 doc trén nhiét ké phu;

N |& s& cac cap chia trén thang chia clia nhiét k& chuan gilra bé mat cla vat liéu nung va mdc thuy

ngan.

Cau "khoang tan chay a° — b®" ¢6 nghia la nhiét d6 dung (da hiéu chinh) it nhat tai d6 quan sat thay véat
liéu thit tao thanh cac giot nhd & a°, va vat liéu nay phai hoan toan néng chdy & nhiét dé b° da hiéu
chinh.

4 Xac dinh do pH

4.1 Phuong phap do dién thé

D6 pH clia mdt dung dich nuéc cé thé dudc xac dinh chinh xac theo phuong phap do dién thé bang pH ké.
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Xac dinh theo thuc nghiém pH clia nudc cé thé dudc tinh theo cong thic:
pH = pH® + [(E - E%) / 0,0591]

trong do
pH 1a gia tri d6i vGi dung dich can do;
pH® & gi4 tri d6i v6i dung dich dém chuén;
E  lagia tri dién thé di v6i dung dich can do;
E° la gia tri dién thé clia dung dich dém chuén;
0,0591 la gié tri  25° clia hang s6 Nernst.

Phuong trinh nay khong ap dung dugc doi véi cac dung méi khac ngoai nudc, hodc doi véi cac dung
moi hén hop bao gédm nuéc. Tuy nhién, pH k& cho cac s6 do c6 thé suy ra cho cac hé dung méi khac,
trén co s hiéu chuan véi cac dung dich dém chuén trong nudc va trong khi cac s6 d6 pH khong cé y

nghia vé mat nhiét ddng hoc, thi ching lai cé ich trong viéc thiét 1ap cac chi tiéu ky thuat.

Phép do pH bang cach dung pH k& la viéc so sanh sé do trén may ctia mét dung dich chua biét véi cac
s6 do trén may cla cac dung dich dém chudn c6 cac gia tri pH da biét trudc mot cach chinh xac.
Phuong phap do théng thudng chi st dung mét dung dich dém chudn va xap xi dd nghiéng dién cuc,
théng thudng thuc hién bang mét bd phan bu nhiét, phép do pH chinh xac téi + 0,05 don vi pH hoac yéu
cau cao han, thi st dung hai dung dich d&m chuén, bao ham (néu cé thé dudc) khoang pH du kién. T4t

ca cac mau va dung dich d&m chuén can phai c6 cing mét nhiét dé.

Can chu y dac biét dén viéc lua chon va béo quan dién luc thuy tinh va dién cuc so sanh. Dién cuc thuy
tinh thudng nhay cdm déi véi cac ca-tion kim loai kiém & cac gia tri pH 16n hon 9, dan t6i cai goi 1a sai
s6 kiém. Nén dung céac dién cuc co6 sai s6 kiem nhd khi trong méi trudng kiém. Bdo quan céac dién cuc
nay trong nudc cat khi khéng diing dé tranh bi khd. Cé thé dung cac dién cuc "kiéu — dong chay" dé do

pH néu dua ra dudc co sd chic chan vé phép do nay.

Viéc do pH clia "cac dung dich dém cao" (nuéc cat hay cac dung dich clia cac hdp chat hitu co khong
ion hoda trong nudc cat) 1a mot phép do rat khod thuc hién. Thém 0,3 ml dung dich kali clorua bao hoa
vao 100 ml nuéc cat sé lam dé hon do c6 mét luong dién phan nhd. Tuy nhién, thudng phai bao vé
dung dich can do tranh khdi cacbon dioxit (CO,) trong khéng khi bang cach st dung mét I6p phd nito
trong khi do. Do pH cac lugng thit lién ti€p tir nudc hay cac dung dich thi, trong khi khudy manh, cho

dén khi cac két qua thu dudc qua hai Ian do ké ti€p nhau nam trong pham vi sai s6 0,1 don vi pH.

4.2 Cach tién hanh

Dung pH ké thich hop va theo huéng dan cta nha san xuét. Sau méi lan dung dién cuc, trang rifa cac

dién cuc nay bang nudc cat hay nudc da dudc khl ion va cin than thdm khé chang bang vai mém,
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sach, dé thAm nuéc. Lay méi trudng 1dng méi lién két dién cuc so sanh. Trang céc dung mau 3 1an moi

dung dich do méi.

Chon hai dung dich d&m chuan' trong khoang trén va dudi diém pH du kién cla dung dich th{, néu ¢
thé. Lam néng hoic lam lanh cac dung dich chuén nay khi can dé c6 chénh léch trong khoang 2° so véi
nhiét d6 cla mau th{r va trudc hét dat bd bu nhiét téi nhiét dd d6. Nhing cac cuc dién vao dung dich
dém chudn th{ nhat, va theo chi dan clia nha san xuét, diéu chinh bd phan chudn hoa tuong (ing (nim,
cong tac hay phim bam) cho dén khi s& doc dung gia tri clia dung dich dém chuén d6. Lap lai qua trinh
nay véi cac lugng méi tir dung dich d&m chuan thit nhat cho dén khi s6 do cla hai lan lién ti€p c6 pham

vi sai s& = 0,02 don vi pH ma khong can chinh nim diéu khién.

Trang rlia cac dién cuc, thdm khd va nhadng vao c6c chira mét lugng dung dich dém chuan thé hai c6
dod pH thap hon, gilr nguyén diém dat nim diéu khién da chuan hoa. Theo cac chi dan clia nha san
xuat, chinh bd diéu khién d6 nghiéng (nim, phim hay thiét bi bu nhiét dd) cho dén khi doc dudc gia tri

pH chinh xac clia dung dich dém nay.

Lap lai budc chudn hoa véi ca hai dung dich d&m chudn cho dén khi cac gia tri pH clia 2 dung dich nay
nam trong pham vi sai s6 + 0,02 don vi pH cho c& hai dung dich chudn ma khoéng can phai chinh bat ky

mot nim hay phim chinh nao?. Khi d6 c6 thé tién hanh do d6 pH cla dung dich thir °.

Luén luén chuén lai pH k&, tham chi ngay ca khi bd khuéch dai bi thao ra trong thai gian ngan.

4.3 Tai liéu tham khao

Food Chemicals Codes, 3™ Edition (1981) National Academy Press, 531 — 2, EC Diéctive 81/712/EEC,
July 1981.

5 Chisd khuic xa

Chi s6 khuc xa clia mot chat trong sudt la ty s6 gilta tdc dd anh sang trong khong khi va téc d6 anh
sang trong chat dé trong cung mét diéu kién. N6 bang ty s6 cla sin goc dén tao bbi mét tia trong khéng
khi va sin clia goc khuc xa tao bdi mét tia trong chat dang thir. Cac gia tri chi s6 khuc xa xac dinh theo

duang D cla natri (589 nm) trir khi c6 cac qui dinh khac. Viéc xac dinh phai thuc hién & nhiét dd qui

' Xem danh muc Merck, xuat ban 1an th 11, trang 113 MISC 1989, dé tham kh&o vé dung dich dém chuén
2 Luong mAu dugc diing trong chudn bi m&u dugc biét khi ap dung cho cac trudng hop cu thé.
% Chénh Iéch cac két qua gitta hai 1an xac dinh pH do cling mét ngudi phan tich tién hanh nhanh déng thdi, trong

cuing mét diéu kién, khéng dudc vuot qua 0.05 don vi pH.

10
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dinh trong méi chuyén luan riéng, hodc & nhiét d6 25° néu nhu khéng qui dinh nhiét d6 khac. Hang sé
vat ly nay dudc dung dé nhan biét, va phat hién cac tap chat trong cac dau dé bay haoi va cac chat 16ng
khac. C6 thé dung khuc xa k& Abbé hay khuc xa k& khac, c6 dd chinh xac tuong duong hay cao hon,
tuy theo muc dich clia ngudi thi&t nghiém.

6 Diém dong dic

6.1 Pham vi ap dung

Phuong phap nay thiét 1ap dé xac dinh diém déng dac cla cac hoa phdm s dung trong nganh thuc
ph&m c6 nhiét néng chay dang ké. N6 c6 thé ap dung cho cac hoa chat c6 diém dong dac trong khoang
—20° @én + 150°.

Diém doéng dac Ia mot hang sé thuc nghiém, dudc xac dinh 1a nhiét do tai d6 pha Idng cia mot chat gan
nhu can bang véi mét phan tuong ddi nhd cla pha ran. N6 dugc do bang cach ghi lai nhiét do 16n nhat

dat dudc trong qui trinh [am ngudi c6 kiém soat sau khi xuat hién mét pha ran.

Diém déng dac khac véi diém bang & chd khai niém diém bang ap dung cho nhiét dd can bang gitta
trang thai ran va trang thai Idng cla cac hop chat thuan khiét. Mot s6 hop chat hoa hoc c6 hai nhiét do,
tai d6 c6 thé c6 mot nhiét dd can bang gilra trang thai rdn va 16ng tuy theo dang tinh thé cla chat ran
hinh thanh.

6.2 Thiét bi, dung cu

Thiét bi dugc ghi & hinh 1 va bao gém céac bd phan dudgc mé ta trong cac muc sau.
6.2.1 Ong chira mau

S dung mét 6ng nghiém thuy tinh chuén c6 kich thudc 25 mm x 150 mm c6 miéng dudc |4p v&i mot

nat li-e c6 khoan 16 @& gilr nhiét k& & dang vi tri va cho phép khudy bang dung cu khudy.
6.2.2 Nhiét ké

Nén dung nhiét k& c6 pham vi do khéng vuot qua 30°, véi cac vach chia 0,1 ° va c6 thé s dung nhiét ké&
nhung dudc hiéu chinh 76 mm. Cac sé-ri nhiét k& thich hop, v6i dai nhiét @ tir — 20° dén +150° da cb
san nhu ASTM — EI 89C t6i 96C. Can chon nhiét k& sao cho diém déng dac khong bi che bdi nit li-e

clia éng chra mau.

11
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6.2.3 Dung cu khudy

Dung cu khudy bao gom mét day thép khéng ri dudng kinh 1 mm, dugc udn cong thanh ba vong néi

ti€p, cach nhau 25 mm. Can phai lam sao cho que khudy nay dé di déng trong khoang tréng nhiét ké& va

thanh trong clia 6ng chira mau. Can clia que khudy phai c6 mot do dai thich hop, dudc thiét k& dé dé

cho qua |6 khoan trong nut li-e gilr nhiét ké&. Viéc khudy c6 thé thuc hién béng tay hay may, véi thao tac

20 — 30 vong khudy trong mot phut.

Bung cu khusly ggg | Nhigt ke - f '

200 mm

o D

mm

i Ong chiramau  Chiéu dai
( i dung cu
11 khuay

(theo yéu

i
160 "F kb
mm 100 [y 1|95
mm
—

4« Binh lam nguéi

e Lap 4o khong

6.2.4 Lé&p ao khong khi

Hinh 1 — Thiét bi xac dinh diém déng

ung cu khusy

cau)
"’: = 1mm

I .
- — | r(-*XépX|22mm

s

| . -

S dung moét 6ng nghiém thuy tinh tiéu chudn 38 mm x 200 mm miéng dudc day bing nut li-e c6 khoan

16 d& c6 thé dé dang |ap 6ng chira mau qua miéng 6ng.

6.2.5 Binh lam lanh

Dung mét cc ¢c6 md dung tich 2 lit hay mét binh thich hdp tuong tu dé [am binh lam lanh. B day mét

dung dich 1am lanh thich hdp nhu glyxcerin hay dau md, nudc, nudc va nudc da, hay da - con tuyét doi

vao binh.
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6.3 Laprap

L3p thiét bi sao cho binh 1am lanh c6 thé lam néng 1én hay lam lanh di d& c6 thé kiém soat dudc dai
nhiét 3 mong mudn. Kep chat I6p 4o khi sao cho n6 dudc gilr chac ngay dudi miéng 6ng va nhing nd

vao binh lam lanh t6i d6 sau 160 mm.
6.4 Chuan bi mau

Diém déng dac thudng dudc xac dinh trén cac hoa pham ngay sau khi giao nhan. Tuy nhién, mot vai
chat c6 thé hat am va can dudc say kho dic biét; diéu nay néu cé sé dudc dé cap trong tai liéu chuyén
biét. Cac san pham binh thudng déng d&c 6 nhiét dd phong phai cho néng chay rat cin than & nhiét do
trén diém doéng dac du kién khodng 10°. Can quan sat can than dé tranh gia nhiét theo cach phan huy

hay chung céat bat ky mét lugng mau nao.
6.5 Cach tién hanh

Chinh nhiét d6 cta binh lam lanh t6i duéi diém déng dac du kién khoang 5°. Lap nhiét k& va que khuay
vao nut li-e sao cho nhiét k& & gilta va bau nhiét k& nam cach day 6ng chra mau khoang 20 mm.
Chuyén mét ludng mau vira di, da néng chay tir trudc, néu can, vao trong 6ng chira mau, dé day
khodng 90 mm khi & trang thai tan chay. D&t nhiét ké va que khudy vao 6ng chita mau va chinh nhiét
k& sao cho dudng nhing ngap sé 6 bé mat cla chat 1dng va day cla bau nhiét ké sé cach day cla éng
chira mau la 20 + 4 mm. Khi nhiét d& clia mau cao hon khoang 5°, so véi diém déng déc du kién, dat to

hop 6ng mau vao 16p 4o khi.

D& cho mau ngudi dan trong khi khudy & téc d6 20 — 30 Ian khudy/mét phat, sao cho que khudy khong

cham vao nhiét k&. Khudy mau lién tuc trong khi van dang tién hanh th{r nghiém.

DAu tién nhiét do sé dan dan gidm, sau d6 sé tré nén khong ddi khi bat dau tinh thé hoa va tiép tuc
trong cac diéu kién can bang, va cudi clng lai bat dau ha dan. Mét s& chat déng cham, dudi (0,5°) diém
dong dac; khi tinh thé hoa bat dau, nhiét d6 sé tang va gilr khong ddi khi cac diéu kién can bing da
dudc 1ap. Cac chat khac cé thé ngudi sém hon 0,5° va gay ra khoang léch so véi su thay déi dd nhiét
théng thudng clia mau. Néu nhiét d6 ting quéa 0,5° sau khi qua trinh tinh thé hoa ban dau xuat hién, 14p
lai thi nghiém va ric vao chat da tan chay cac tinh thé nhod clia mau & cac khoang nhiét d6 0,5°, khi
nhiét do tién dén diém dong dac du kién. Cac tinh thé ding dé rac cé thé thu nhan dudc bang cach cho
déng bang truc ti€p mét luong mau nhd trong mét 6ng nghiém trong binh lam lanh. Nén dlng cac hat

clia pha 8n dinh tir mau da xac dinh trudc day.

Quan sat va ghi lai cac sé do nhiét do tai cac khoang cach nhiét dé6 déu dan cho dén khi nhiét d6 nang

l&én tur gia tri nhd nhat, do déng lanh cham, t6i gia tri I6n nhét, va réi cudi cung lai ha thap. Nhiét dé 16n
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nhat do dudc 13 diém dong dac. Can tién hanh doc nhiét do cach nhau 10 giay dé 1ap nhiét dd & muc toi

da va tiép tuc cho dén khi l1ap dudc nhiét dé ha thap.

7 Khai lugng riéng

Khdi luodng riéng 1a ty s6 cta khdi ludng mau véi khéi ludng clia mot thé tich tuong duong vat liéu
chudn. Khéi lugng riéng (d;) cé nghia la ty s6 clia khéi lugng cla mau "t déi v6i khéi lugng clia mot
thé tich tuong duong clia nudc tai t°. Trir khi cac khai niém khac dudc xac dinh, khdi luong riéng c6
nghia d® ,,. Khéi lugng riéng dudc xac dinh bang mét trong s6 cac phuong phap sau, néu khéng cé cac

chi dan khac bat budc.

7.1 Do bing ty trong ké&

Binh do ty trong (ty trong k&) Ia mét binh lam bang thuy tinh ¢6 dung tich théng thudng 1a 10 ml dén 100
ml. Ty trong ké& cé nat thuy tinh tron c6 13p nhiét k& va cé mét 6ng bén khic vach mic va mét nap thuy
tinh tron. Can ty trong k& da dudc rlra sach va lam kho tir truée va ghi lai khéi lugng W clia né. Thao nut
va ndp day, d8 ddy mau vao ty trong k&, gilr & nhiét dd thap hon khoang 1° dén 3° so véi nhiét do da
xac dinh, va day nut lai, can than khong dé cé cac bot khi. Nang dan dan nhiét dd cho dén khi nhiét k&
chi t6i nhiét d6 da dinh. Ly ra luodng mau quéa vach mc theo 6ng bén, 13p lai ndp va can than lau chui
bén ngoai. Can va ghi khéi lugng W,. S dung cung moét ty trong ké, tién hanh xac dinh tuong tu nhu
trén véi nudc. Can ty trong ké chira nuc G nhiét dd da dinh va ghi lai khdi lugng W,. Tinh toan khai

luong riéng theo cong thiic sau:

7.2 Do bing cin Mohr — Westphal

Gilt can nam ngang, gan 6ng thuy tinh trong d6 c6 mét nhiét k& dugc budc bang day vao dau tay don
can. Nhung 6ng thuy tinh vao nudc chira trong binh tru, d4t con ma I6n nhat trén tay don can tai mac

10, va chinh can bang cach di chuyén dai 6¢ & nhiét do xac dinh.

Sau d6, nhang éng thuy tinh vao trong mau, chinh can bang cach treo cac con ma lén tay don can va
doc khéi luong riéng tai cac vach dat cac con ma. Can phai tao d6 dai clia phan day dudc nhang trong

mau bang v6i phan dudc nhing trong nudc bang cach thay d6i chiéu cao clia mau trong binh tru.
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7.3 Do bing thuy ké (Hydrometer)

S dung mét thuy ké cb dd chinh xac can thiét cho viéc st dung & nhiét dé xac dinh.

Lam sach thuy k& bang ruou. LAc mau déu va cho vao thuy ké& sau khi cac bot da bién mat. Tai nhiét do
dinh trudc, khi thuy k& da 6n dinh, doc khéi ludng riéng & phia trén clia mat cong. Tuy nhién, trong

trudng hop thuy ké bat ky nao, da cé cac chi dan dac biét cho no, thi phai tuan theo cac chi dan do.

7.4 Do béng Ty trong ké loai Sprengel - Owtwald
Ty trong k& loai Sprengel — Owtwald (xem hinh 2) 1a mét bau lam bang thuy tinh véi dung tich théng

thuang tir 1 t6i 10 ml. Nhu da chi trén hinh 2, cé hai dau la cac 6ng nhé thanh day mét trong hai dau c6

khac d6. M6t day platin hodc nhém dudc gén lién dé treo lén tay don clia can phan tich.

o

Hinh 2 - Ty trong k& Pycnometer Sprengel — Owtwald

Can ty trong ké&, da lam sach va say kho tu truéc (W). Nhing 6ng cong vao trong mau dudc gili 8 nhiét
dd thap hon 3 - 5° so v6i nhiét dd qui dinh, gan mot 6ng cao su vao dau dng thang va hut mau nhe
nhang cho dén trén vach mc, can than khong lam tao bot. Nhing ty trong k& vao trong mét binh cach
thuy dudc gitr 8 nhiét dd qui dinh khodng 15 phut, va bang cach gadn mét miéng gidy loc vao dau éng
cong, chinh dau clia mau t6i vach dau. L4y ty trong k& tir binh cach thuy ra, va lau thanh ngoai. Can va
ghi lai trong lugng W,. Dung cung moét ty trong ké, tién hanh xac dinh tuong tu nhu trén déi véi nuée.
Can ty trong ké chita nudc & nhiét do6 da dinh va ghi lai khéi lugng W,. Tinh toan khéi lugng riéng theo

cong thic sau:
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8 Do quay cuc riéng

8.1 D06 quay quang hoc clia cac hoa phdm néi chung dudc biéu thi bing dé, hoc |a theo "dd6 quay
cuc" (dudc quan sat) hay "don vi quay" (tinh toan trén co sd nong doé riéng cla 1 g chéat hoa tan trong 1

ml dung dich, do trong céac diéu kién xac dinh).

D6 quay cuc théng thudng dudc biéu thi bang [o]',, trong d6 t biéu thi nhiét d6 C tai d6 d6 quay dudc
xac dinh, va x biéu thi dudng phé dac trung hay budc séng cla anh sang sl dung. Cac dudng phd
thudng dudc dung nhiéu nhat 1a dudng D cla natri (cap doéi tai budc séng 589 va 589,6 nm) va dudng
vang — xanh luc cla thuy ngan tai 546,1 nm). Khéi luong riéng va nang luong quay bién ddi dang ké

theo nhiét do.

D0 chinh xac va dé tap trung cla cac phép do do quay quang hoc sé tang néu nhu ching dudc thuc

hién dung theo cac chi dan chung dudi day.

Nguén chiéu sang can dudc trg gitp bdi mot hé théng loc c6 thé truyén anh sang don sic. Cac phan
cuc k& chinh xac néi chung dudc thiét k& dé diéu tiét cac dia cé thé ddi 1an nhau dé cach ly dudng D
khdi anh sang natri hay dudng 546,1 nm khdi phé thuy ngan. Véi cac phan cuc ké khéng duoc thiét k&
nhu vay, c6 thé s dung cac cuvét chlta cac chat 16ng c6 mau thich hop lam chic nang loc [xem "Ky
thuat hoa hoc hiiu co", A. Weissberger. Tap 1, phan Il, chinh ly lan th& 3 (1960 nha xuét ban

Interscience, New York)].

Phai ch y dac biét d&n kiém soat nhiét do cla dung dich va cla phan cuc k&. Cac quan sat can phai
chinh xac va cé kha nang tai lap déi vGi pham vi ma cac chénh I&éch gitta cac lan 13p hay cac gia tri
quan sat va gia tri thuc clia géc quay (gia tri sau duoc thiét Iap bang cach hiéu chinh thang phan cuc ké
véi cac chudn thich hop), dudc tinh toan theo ho3c don vi quay hay géc quay, tuy theo dd thich hop, sé
khéng vuot qua 1/4 dai da cho trong cac chuyén luén riéng vé goc quay ctia déi tugng thi nghiém. Noi
chung mét phan cuc k& c6 goc quay chinh xac t6i 0,05° va cé thé doc véi cling d6 chinh xac la du.
Trong mét vai trudng hdp, c6 thé can dén mot phan cuc k& coé géc quay chinh xac téi 0,01° (hoic nho
han), va doc véi do chinh xac cé thé so sanh dudc.

Cac 6ng phan cuc k& can dudc dd ddy dé tranh tao ra hay dé lai cac bot khi, cac bot nay gay anh
hudng dén dudng di clia chuim tia sang. Anh hudng do cac bot dugc gidm thiéu nhd cac 6ng trong d6 16
khoan dudc mé rong 6 mot dau. Tuy nhién véi cac 6ng ¢6 dudng kinh déng déu, nhu cac 6ng tuong déi
nhd hay rat nhod, can phai than trong khi d8 day moét cach thich hop. Vao luc a6 day, cac 6ng va chat
16ng hay dung dich can & cling nhiét do, khong cao hon nhiét dd da xac dinh cho phép thlr, dé khong
lam thanh cac bot do viéc lam lanh va lam co cac chat.

Trong céac 6ng kin c6 t&m bit & d4u cé thé thao ra, dudc 13p v6i cac miéng dém va cac nap, cac nap nay
can van chit di dé dam bao bit kin chéng rod ri gitra tAm bit dau va than &ng. Ap suat du trén tam cé thé

tao nén (ing suat gay nhiéu cho cac s6 do. Trong khi xac dinh d6 quay cuc riéng clia mét chat cé nang
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luong quay thap, can ndi 1dng cac nap va cd dinh lai ching gilta cac 1an doc ké tiép trong phép do dd
quay cuc va ca diém Zé-ro (diém s6 khong). Cac chénh I&ch xuét hién tir (ing suét trén tam dat dau éng

néi chung sé boc 16 va c6 thé tién hanh cac hiéu chinh thich hop dé loai trir chang.

8.2 Cach tién hanh

Trong trudng hop mét chat ran, hoa tan chat nay vao mét dung méi thich hgp. LAy mot phan riéng cla
dung méi cho thr nghiém d6i chimng. Ti€én hanh it nhat ndm Ian doc dé quay cuc cla dung dich hoac
cla ban than chat dé néu né 1a chat 1dng, & nhiét dd 25° hay nhiét d6 qui dinh trong chuyén luan. Thay
dung dich trén bang phan tram dung méi dudc gilt lai (hodc, trong trudng hap mét chat 1dng, dung 6ng
nghiém réng), thuc hién cung s6 1an doc, va dung gia tri trung binh lam gia tri mau tréng. Gia tri géc
quay chinh xac s& nhan dudc bang céach trir b6t gia tri mau tréng trong gia tri trung binh cla gbc quay

da quan sat dudc, néu nhu hai s6 nay ¢ cung diu hoac cong thém vao néu nhu ching ngugc dau.

8.3 Tinh toan

Tinh d6 quay cuc riéng cia mét chat 16ng hay clia mét chéat ran trong dung dich bang cach ap dung mét

trong cac cong thiic sau:

() BaGi véi cac chat 16ng: [o], = (a/ld);
(I D8i véi cac chat ran: [a]', = (100a)/Ipd) = 100a/lc);
trong d6

a 1a do quay cuc cla gbc (goc quay cuc), tinh bang dé tai nhiét do t;

| la chiéu dai ng phan cuc k&, tinh bang déximét (dm);

d laty trong (trong lugng riéng) ctia chat 1dng hay dung dich tai nhiét @6 1am th{r nghiém:;
p la néng dd clia dung dich, dudc tinh bang s& gam chét thit trong 100 g dung dich;

¢ landng doé clia dung dich, dudc tinh bang s6 gam chat thi trong 100 ml dung dich;

Nén tinh ndbng dd p va c trén cd s chat khé hay khan, trir cac trudng hop dac biét.
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