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 Lêi nãi ®Çu 

TCVN 6469 : 1998 hoµn toµn phï hîp víi phÇn I cña s¸ch H−íng dÉn yªu cÇu kü 

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

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

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

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

TCVN 6469 : 1998 do ban kü thuËt tiªu chuÈn TCVN/TC/F4 Phô gia thùc phÈm 

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

C«ng nghÖ vµ M«i tr−êng ban hµnh. 
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T I ª u c h u È n   v I Ö t   n a m tcvn   6469 : 1998 

 

 

 

Phô gia thùc phÈm − Ph−¬ng ph¸p ®¸nh gi¸ c¸c chØ tiªu             

ngo¹i quan vµ vËt lý 

Food additives − Methods for evaluating appearance and physical properties 

 

 

 

 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p ®Ó ®¸nh gi¸ c¸c chØ tiªu ngo¹i quan vµ vËt lý cña phô gia thùc 

phÈm. 

1   §iÓm s«i vµ d¶i ch−ng cÊt 

Ph−¬ng ph¸p d−íi ®©y sö dông 100 ml mÉu. Trong c¸c tr−êng hîp cÇn thiÕt hoÆc muèn sö dông l−îng 

mÉu nhá h¬n, cã thÓ dïng ph−¬ng ph¸p cña McCullough vµ c¸c céng sù [J.Chem. Ed 47, 57 (1970)] 

chØ dïng cho l−îng mÉu 50 µl. 

1.1   §Þnh nghÜa 

1.1.1   D¶i ch−ng cÊt 

Kho¶ng chªnh lÖch gi÷a nhiÖt ®é quan s¸t ®−îc lóc b¾t ®Çu cã dÞch cÊt khi ch−ng cÊt vµ nhiÖt ®é quan 

s¸t t¹i thêi ®iÓm ®· cÊt ®−îc mét thÓ tÝch dÞch cÊt ®−îc qui ®Þnh, hay khi ®· ®¹t ®Õn ®iÓm kh«. 

1.1.2   §iÓm s«i ban ®Çu 

NhiÖt ®é biÓu thÞ trªn nhiÖt kÕt ngay khi giät ng−ng ®Çu tiªn r¬i khái ®¸y èng ng−ng tô. 

1.1.3   §iÓm kh« 

§iÓm kh« lµ nhiÖt ®é ®−îc ghi ngay khi giät cuèi cïng cña chÊt láng bay h¬i khái ®iÓm thÊp nhÊt trong 

b×nh ch−ng cÊt, kh«ng cßn mét chót chÊt láng nµo trªn thµnh b×nh. 
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1.2   ThiÕt bÞ, dông cô 

1.2.1   B×nh ch−ng cÊt 

Dïng b×nh ch−ng cÊt ®¸y trßn 200 ml lµm b»ng thuû tinh chÞu nhiÖt cã ®ñ l−îng mÉu thö (trªn 100 ml). 

NÕu buéc ph¶i dïng mÉu Ýt h¬n 100 ml, cã thÓ sö dông b×nh ch−ng cÊt nhá h¬n cã dung tÝch gÊp ®«i 

l−îng chÊt láng. B×nh 200 ml cã chiÒu dµi tæng céng b»ng 17,9 cm vµ ®−êng kÝnh trong cña cæ b×nh 

b»ng 2,1 cm. G¾n vµo kho¶ng gi÷a cæ b×nh, c¸ch ®¸y kho¶ng 12 cm, mét èng nh¸nh dµi 12,7 cm cã 

®−êng kÝnh trong b»ng 5 mm, nghiªng xuèng d−íi mét gãc 750 so víi ph−¬ng th¼ng ®øng. 

1.2.2   ThiÕt bÞ ng−ng tô  

Dïng mét èng ng−ng b»ng thuû tinh chÞu nhiÖt, th¼ng, dµi 56 cm - 60 cm vµ ®−îc bao bäc bëi mét líp 

n−íc sao cho kho¶ng 40 cm èng tiÕp xóc víi m«i tr−êng l¹nh. §¸y (®Çu d−íi) cña thiÕt bÞ ng−ng tô cã 

thÓ ®−îc uèn cong ®Ó ®Æt èng cung cÊp hay nã cã thÓ nèi víi mét bé phËn khíp nèi cong, cã t¸c dông 

nh− èng cung cÊp. 

 Chó thÝch − Mäi dông cô thÝ nghiÖm thuû tinh cã c¸c ®Çu nèi thon ®−îc dïng nÕu nh− dông cô nµy 

cho c¸c kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng nh− kÕt qu¶ thu ®−îc trong b×nh ch−ng cÊt vµ thiÕt bÞ ng−ng tô ®· m« 

t¶ ë trªn. 

1.2.3   B×nh høng (thu) 

B×nh høng lµ mét b×nh h×nh trô dung tÝch 100 ml cã v¹ch chia 1 ml vµ ®· ®−îc hiÖu chuÈn "®Ó chøa". 

B×nh nµy dïng ®Ó ®ong mÉu còng nh− ®Ó høng s¶n phÈm ch−ng cÊt. 

1.2.4   NhiÖt kÕ 

Nªn dïng nhiÖt kÕ nhóng mét phÇn ®· ®−îc chuÈn ho¸ chÝnh x¸c, víi v¹ch chia ®é thùc tÕ nhá nhÊt 

(kh«ng lín h¬n 0,20) ®Ó tr¸nh viÖc cÇn ph¶i néi suy. C¸c nhiÖt kÕ thÝch hîp hiÖn cã nh− sª-ri ASTM 37C 

tíi 410C, vµ 1020C tíi 1070C hay nh− lo¹i MCA R − 1 tíi R − 4, hoÆc t−¬ng ®−¬ng. 

1.2.5   Nguån nhiÖt 

§Ìn ®èt Bunsen lµ nguån nhiÖt ®−îc dïng. Tuy nhiªn, cã thÓ dïng bÕp ®iÖn nÕu nã cho c¸c kÕt qu¶ cã 

thÓ so s¸nh ®−îc víi kÕt qu¶ tõ bÕp gas. 

 

Chó thÝch − NhiÖt ®é qui ®Þnh ë tiªu chuÈn nµy lµ ®é C (0C). 
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1.2.6   TÊm ch¾n 

Toµn bé bÕp vµ bé phËn l¾p r¸p b×nh ch−ng cÊt cÇn ®−îc b¶o vÖ tr¸nh c¸c luång khÝ bªn ngoµi. Cã thÓ 

dïng bÊt kú mét tÊm ch¾n hiÖu qu¶ nµo cho môc ®Ých nµy. 

1.2.7   Gi¸ ®ì b×nh ch−ng cÊt 

Mét tÊm ami¨ng dÇy 6,5 mm vµ cã mét lç trßn 10 cm ®−îc ®Æt trªn mét vßng thÝch hîp hay mét gi¸ ®ì 

ph¼ng vµ ®−îc l¾p kh«ng chÆt vµo bªn trong tÊm ch¾n ®Ó ®¶m b¶o khÝ nãng tõ nguån nhiÖt kh«ng tíi 

®−îc c¸c thµnh cña cæ b×nh ch−ng cÊt. Mét tÊm ami¨ng thø hai dÇy 6,5 mm, cã diÖn tÝch tèi thiÓu b»ng 

225 cm2, cã mét lç trßn 30 mm, ®−îc ®Æt lªn trªn tÊm thø nhÊt. TÊm nµy ®−îc dïng ®Ó gi÷ b×nh ch−ng 

cÊt 200 ml, b×nh nµy cÇn ®−îc l¾p ch¾c trªn tÊm ®ã sao cho nhiÖt trùc tiÕp cÊp vµo b×nh ch−ng cÊt chØ 

qua lç hæng cña tÊm nµy. 

1.3   C¸ch tiÕn hµnh 

 Chó thÝch − Qui tr×nh nµy ®−îc dïng víi c¸c chÊt láng ch−ng cÊt trªn 500C, trong tr−êng hîp nµy mÉu cã 

thÓ ®o vµ thu ®−îc, vµ sö dông thiÕt bÞ ng−ng tô n−íc, ë nhiÖt ®é phßng (200 - 300). §èi víi c¸c chÊt cã 

nhiÖt ®é s«i d−íi 500C, lµm l¹nh chÊt láng xuèng d−íi 100C tr−íc khi lÊy mÉu, thu dÞch cÊt trong b×nh 

c¸ch thuû ®· ®−îc lµm l¹nh d−íi 100C vµ dïng n−íc ®· ®−îc lµm l¹nh d−íi 100C trong thiÕt bÞ ng−ng. 

§ong 100 ml ± 0.5 ml chÊt  láng trong èng ®ong 100 ml cã chia v¹ch vµ chuyÓn mÉu nµy vµo b×nh 

ch−ng cÊt b»ng dông cô chèng va ch¹m. Kh«ng dïng phÔu ®Ó chuyÓn hay ®Ó bÊt kú l−îng mÉu nµo ®i 

vµo trong èng nh¸nh cña b×nh ch−ng cÊt. §Æt b×nh ch−ng cÊt lªn tÊm ami¨ng ®−îc ®ì b»ng vßng hay 

®Õ ph¼ng, vµ ®Þnh vÞ tÊm ch¾n  cho b×nh ch−ng cÊt vµ bÕp ®èt. Nèi b×nh ch−ng cÊt vµ èng ng−ng, ®Æt 

èng ®ong cã chia v¹ch d−íi vßi ra cña èng ng−ng vµ l¾p nhiÖt kÕ vµo. CÇn ®Æt nhiÖt kÕ vµo gi÷a cæ b×nh 

sao cho ®Ønh cña bÇu nhiÖt kÕ (khi cã bÇu phô) ë ngay phÝa d−¬Ý ®¸y cña vßi ra cña èng nh¸nh. §iÒu 

chØnh nhiÖt ®é ®èt sao cho trong 5 phót − 10 phót cã thÓ thu ®−îc giät chÊt láng ®Çu ®Çu tiªn. 

§äc nhiÖt kÕ ngay khi giät ch−ng cÊt ®Çu tiªn r¬i ra khái èng ng−ng vµ ghi nhËn ®ã lµ ®iÓm s«i ban ®Çu. 

TiÕp tôc ch−ng cÊt víi tèc ®é 4 ml hay 5 ml dÞch cÊt trong mét phót, ghi ngay nhiÖt ®é khi giät chÊt láng 

cuèi cïng bèc h¬i khái ®¸y b×nh ch−ng cÊt (®iÓm kh«) hoÆc khi ®· cÊt ®−îc l−îng dÞch cÊt ®· ®Þnh. HiÖu 

chØnh c¸c sè ®äc nhiÖt ®é ®· quan s¸t ®−îc cho mäi biÕn thiªn ¸p suÊt kh«ng khÝ tõ ¸p suÊt khÝ quyÓn 

(760 mm Hg) b»ng c¸ch cho 0,10 cho tõng biÕn thiªn 2,7 mm ¸p suÊt, céng sè hiÖu chØnh nµy nÕu ¸p 

suÊt thÊp h¬n 760 mm, hoÆc trõ ®i nÕu ¸p suÊt cao h¬n 760 mm. Khi dïng nhiÖt kÕ hiÖu chØnh nhiÖt ®é 

cña nhiÖt kÕ nhóng b»ng c«ng thøc: 

0,00015 x N (T - t) 
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trong ®ã 

N   lµ biÓu thÞ nhiÖt ®é cña nhiÖt kÕ thuû ng©n kÓ tõ ®¸y d−íi cña nót; 

T   lµ nhiÖt ®é ch−ng cÊt quan s¸t ®−îc; 

t   lµ nhiÖt ®é ghi ®−îc bëi mét nhiÖt kÕ phô bÇu cña nhiÖt kÕ nµy ®−îc ®Æt ë gi÷a nhiÖt kÕ thuû 

ng©n; céng thªm sè hiÖu chØnh vµo sè ®äc quan s¸t trªn nhiÖt kÕ chÝnh. 

C¸ch kh¸c, cã thÓ ¸p dông c«ng thøc hiÖu chØnh ®¬n gi¶n sau ®©y: 

 t = to - k (760 - b) 

trong ®ã 

to   lµ ®iÓm s«i t¹i ¸p suÊt khÝ quyÓn 760 mm thuû ng©n; 

b   lµ ¸p suÊt quan s¸t ®−îc tÝnh b»ng milimet thuû ng©n; 

k   lµ hÖ sè hiÖu chØnh ®èi víi tõng milimet chªnh lÖch so víi ¸p suÊt khÝ quyÓn. 

HÖ sè k phô thuéc vµo chÊt nghiªn cøu. Nã ®−îc cho s½n trong c¸c Sæ tay tra cøu vµ biÕn thiªm trong 

ph¹m vi 0,033 ®Õn 0,057. 

2   MÇu s¾c 

(Theo thang mµu Hazen Platin - Coban) 

2.1   ThiÕt bÞ vµ dông cô 

2.1.1   C¸c èng so s¸nh 

C¸c èng Nessler d¹ng dµi dung tÝch 100 ml, trong suèt ®Õn tËn ®¸y, cã nót thuû tinh. CÇn lùa chän c¸c 

èng nghiÖm nµy sao cho v¹ch chia ®é 100 ml n»m vµo kho¶ng 275 mm - 295 mm kÓ tõ ®¸y èng nghiÖm. 

2.1.2   ThiÕt bÞ so mÇu 

ThiÕt bÞ so mÇu ®−îc cÊu t¹o cho phÐp so s¸nh b»ng m¾t th−êng ¸nh s¸ng truyÒn qua c¸c èng Nessler 

d¹ng dµi däc theo trôc èng. ThiÕt bÞ so mÇu cÇn ®−îc cÊu t¹o sao cho ¸nh s¸ng tr¾ng ®i qua hay ph¶n 

chiÕu tõ tÊm thuû tinh tr¾ng vµ ®−îc chiÕu víi mét c−êng ®é ®ång ®Òu qua c¸c èng nghiÖm tõ thµnh bªn. 

2.1.3   C¸c chuÈn ®èi chiÕu 
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Dïng TSC Platin − Coban ®Ó chuÈn bÞ c¸c chuÈn ®èi chiÕu theo b¶ng d−íi ®©y, b»ng c¸ch pha lo·ng 

b»ng n−íc c¸c thÓ tÝch yªu cÇu cña TSC Platin - Coban tíi 100 ml b»ng n−íc trong c¸c èng Nessler. 

§Ëy nót c¸c èng vµ bÞt kÝn c¸c nót b»ng c¸c vËt liÖu chèng thÊm n−íc nh− senl¾c hay xi m¨ng chèng 

thÊm. 

ChuÈn mµu Platin − Coban (theo Hazen) 

 Sè chuÈn mÇu Dung dÞch TSC Pt − Co      

ml 

 Sè chuÈn mÇu Dung dÞch TSC Pt − Co 

ml 

5 

10 

15 

20 

25 

30 

35 

40 

50 

60 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

10 

12 

70 

100 

150 

200 

250 

300 

350 

400 

450 

500 

14 

20 

30 

40 

50 

60 

70 

80 

90 

100 

2.2   C¸ch tiÕn hµnh 

LÊy 100ml mÉu cho vµo mét èng Nessler, läc mÉu nÕu thÊy ®ôc. §Ëy nót èng, ®Æt vµo thiÕt bÞ so mÇu 

vµ so víi c¸c mÇu chuÈn. 

2.3   B¸o c¸o 

B¸o c¸o theo mÇu, cña sè chuÈn mÇu gÇn t−¬ng xøng nhÊt víi mÉu thö. Trong tr−êng hîp mÇu ®o n»m 

gi÷a hai chuÈn mÇu, khi b¸o c¸o theo mÉu thÉm h¬n trong hai chuÈn mÇu nµy. 

NÕu do sù kh¸c nhau vÒ mÇu s¾c gi÷a mÉu vµ chuÈn, ta kh«ng thÓ nhËn ®−îc sù t−¬ng xøng nhÊt ®Þnh, 

th× b¸o c¸o theo d¶i mÇu nhËn ®−îc sù t−¬ng xøng râ rµng vµ b¸o c¸o mÉu nµy lµ "ngoµi d¶i mÇu". 

3   D¶i nãng ch¶y 

Tr−íc khi x¸c ®Þnh d¶i nãng ch¶y cña mét chÊt, cÇn ph¶i lµm kh« mÉu trong c¸c ®iÒu kiÖn ®−îc x¸c 

®Þnh vÒ hao hôt khi sÊy kh« ®−îc ®Ò cËp trong tõng chuyªn luËn riªng. NÕu nhiÖt ®é kh«ng ®−îc x¸c 

®Þnh trong chuyªn luËn th× lµm kh« mÉu 24 giê trong b×nh  hót Èm. 
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ChuyÓn mét l−îng bét ®· ®−îc sÊy kh« vµo mét èng mao qu¶n kh«, dµi kho¶ng 10 cm vµ bÞt kÝn mét 

®Çu (®é dÇy cña thµnh èng kho¶ng 0,10 mm − 0,15 mm, ®−êng kÝnh trong 0,9 mm − 1,1 mm) vµ nÐn 

bét vµo èng b»ng c¸ch gâ nhÑ èng trªn bÒ mÆt cøng ®Ó thµnh mét cét nÐn chÆt cã chiÒu cao kho¶ng    

2 mm − 4 mm. 

G¾n èng mao qu¶n nµy vµ l−îng chøa trong ®ã víi mét nhiÖt kÕ chuÈn sao cho ®Çu bÞt kÝn cña èng mao 

qu¶n n»m ë møc gi÷a cña bÇu, vµ gia nhiÖt trong mét thiÕt bÞ thÝch hîp cã chøa chÊt láng thÝch hîp 

(paraphin láng hay dÇu silicon) vµ ®−îc l¾p víi mét bé phËn khuÊy vµ mét nhiÖt kÕ phô. §iÒu chØnh sù 

gia t¨ng nhiÖt ®é trong thêi kú ®Çu lµ 30 trong mét phót. Khi nhiÖt ®é ®· n©ng tíi 50 d−íi sè nhá nhÊt cña 

kho¶ng ch¶y ®èi víi chÊt ®ang thö nghiÖm, th× t¨ng nhiÖt chËm h¬n, nÕu kh«ng cã s½n c¸c chØ dÉn nµo 

kh¸c, møc ®é t¨ng nhiÖt nªn trong kho¶ng 10 − 20 trong mét phót. 

Trõ khi cã c¸c chØ dÉn kh¸c, ®äc nhiÖt ®é t¹i ®iÓm cho thÊy chÊt ®ang thö nghiÖm h×nh thµnh c¸c giät 

nhá b¸m vµo thµnh èng vµ nhiÖt ®é t¹i ®ã chÊt thö nghiÖm bÞ nãng ch¶y hoµn toµn, th× thÊy t¹o thµnh 

mét mÆt cong râ nÐt. 

§èi víi c¸c sè nhiÖt ®é ®äc ®−îc dïng sè hiÖu chØnh ®−îc x¸c ®Þnh nh− sau: 

Tr−íc khi b¾t ®Çu x¸c ®Þnh kho¶ng nãng ch¶y, chØnh nhiÖt kÕ phô sao cho bÇu (nhiÖt kÕ) s¸t víi nhiÖt 

kÕ chuÈn ë ®iÓm n»m gi÷a d¶i cña cho d¶i nãng ch¶y dù kiÕn vµ bÒ mÆt cña vËt liÖu nung. Khi chÊt thö 

®· nãng ch¶y, ®äc nhiÖt ®é trªn nhiÖt kÕ phô. TÝnh sè hiÖu chØnh ®Ó céng thªm vµo c¸c sè ®äc nhiÖt ®é 

trªn nhiÖt kÕ chuÈn theo c«ng thøc: 

0.00015 N (T - t) 

trong ®ã 

T   lµ nhiÖt ®é ®äc trªn nhiÖt kÕ chuÈn; 

t    lµ nhiÖt ®é ®äc trªn nhiÖt kÕ phô; 

N  lµ sè c¸c cÊp chia trªn thang chia cña nhiÖt kÕ chuÈn gi÷a bÒ mÆt cña vËt liÖu nung vµ møc thuû 

ng©n. 

C©u "kho¶ng tan ch¶y ao − bo" cã nghÜa lµ nhiÖt ®é ®óng (®· hiÖu chØnh) Ýt nhÊt t¹i ®ã quan s¸t thÊy vËt 

liÖu thö t¹o thµnh c¸c giät nhë ë ao, vµ vËt liÖu nµy ph¶i hoµn toµn nãng ch¶y ë nhiÖt ®é bo ®· hiÖu 

chØnh. 

4   X¸c ®Þnh ®é pH 

4.1   Ph−¬ng ph¸p ®o ®iÖn thÕ 

§é pH cña mét dung dÞch n−íc cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh chÝnh x¸c theo ph−¬ng ph¸p ®o ®iÖn thÕ b»ng pH kÕ. 
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X¸c ®Þnh theo thùc nghiÖm pH cña n−íc cã thÓ ®−îc tÝnh theo c«ng thøc: 

pH = pH0 + [(E - E0) / 0,0591] 

trong ®ã  

pH  lµ gi¸ trÞ ®èi víi dung dÞch cÇn ®o; 

pH0  lµ gi¸ trÞ ®èi víi dung dÞch ®Öm chuÈn; 

E  lµ gi¸ trÞ ®iÖn thÕ ®èi víi dung dÞch cÇn ®o; 

E0  lµ gi¸ trÞ ®iÖn thÕ cña dung dÞch ®Öm chuÈn; 

0,0591     lµ gi¸ trÞ ë 250 cña h»ng sè Nernst. 

Ph−¬ng tr×nh nµy kh«ng ¸p dông ®−îc ®èi víi c¸c dung m«i kh¸c ngoµi n−íc, hoÆc ®èi víi c¸c dung 

m«i hçn hîp bao gåm n−íc. Tuy nhiªn, pH kÕ cho c¸c sè ®o cã thÓ suy ra cho c¸c hÖ dung m«i kh¸c, 

trªn c¬ së hiÖu chuÈn víi c¸c dung dÞch ®Öm chuÈn trong n−íc vµ trong khi c¸c sè ®é pH kh«ng cã ý 

nghÜa vÒ mÆt nhiÖt ®éng häc, th× chóng l¹i cã Ých trong viÖc thiÕt lËp c¸c chØ tiªu kü thuËt. 

PhÐp ®o pH b»ng c¸ch dïng pH kÕ lµ viÖc so s¸nh sè ®o trªn m¸y cña mét dung dÞch ch−a biÕt víi c¸c 

sè ®o trªn m¸y cña c¸c dung dÞch ®Öm chuÈn cã c¸c gi¸ trÞ pH ®· biÕt tr−íc mét c¸ch chÝnh x¸c. 

Ph−¬ng ph¸p ®o th«ng th−êng chØ sö dông mét dung dÞch ®Öm chuÈn vµ xÊp xØ ®é nghiªng ®iÖn cùc, 

th«ng th−êng thùc hiÖn b»ng mét bé phËn bï nhiÖt, phÐp ®o pH chÝnh x¸c tíi ± 0,05 ®¬n vÞ pH hoÆc yªu 

cÇu cao h¬n, th× sö dông hai dung dÞch ®Öm chuÈn, bao hµm (nÕu cã thÓ ®−îc) kho¶ng pH dù kiÕn. TÊt 

c¶ c¸c mÉu vµ dung dÞch ®Öm chuÈn cÇn ph¶i cã cïng mét nhiÖt ®é. 

CÇn chó ý ®Æc biÖt ®Õn viÖc lùa chän vµ b¶o qu¶n ®iÖn lùc thuû tinh vµ ®iÖn cùc so s¸nh. §iÖn cùc thuû 

tinh th−êng nh¹y c¶m ®èi víi c¸c ca-tion kim lo¹i kiÒm ë c¸c gi¸ trÞ pH lín h¬n 9, dÉn tíi c¸i gäi lµ sai 

sè kiÒm. Nªn dïng c¸c ®iÖn cùc cã sai sè kiÒm nhá khi trong m«i tr−êng kiÒm. B¶o qu¶n c¸c ®iÖn cùc 

nµy trong n−íc cÊt khi kh«ng dïng ®Ó tr¸nh bÞ kh«. Cã thÓ dïng c¸c ®iÖn cùc "kiÓu − dßng ch¶y" ®Ó ®o 

pH nÕu ®−a ra ®−îc c¬ së ch¾c ch¾n vÒ phÐp ®o nµy. 

ViÖc ®o pH cña "c¸c dung dÞch ®Öm cao" (n−íc cÊt hay c¸c dung dÞch cña c¸c hîp chÊt h÷u c¬ kh«ng 

ion ho¸ trong n−íc cÊt) lµ mét phÐp ®o rÊt khã thùc hiÖn. Thªm 0,3 ml dung dÞch kali clorua b·o hoµ 

vµo 100 ml n−íc cÊt sÏ lµm dÔ h¬n do cã mét l−îng ®iÖn ph©n nhá. Tuy nhiªn, th−êng ph¶i b¶o vÖ 

dung dÞch c©n ®o tr¸nh khái cacbon dioxit (CO2) trong kh«ng khÝ b»ng c¸ch sö dông mét líp phñ nit¬ 

trong khi ®o. §o pH c¸c l−îng thö liªn tiÕp tõ n−íc hay c¸c dung dÞch thö, trong khi khuÊy m¹nh, cho 

®Õn khi c¸c kÕt qu¶ thu ®−îc qua hai lÇn ®o kÕ tiÕp nhau n»m trong ph¹m vi sai sè 0,1 ®¬n vÞ pH. 

4.2   C¸ch tiÕn hµnh 

Dïng pH kÕ thÝch hîp vµ theo h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt. Sau mçi lÇn dïng ®iÖn cùc, tr¸ng röa c¸c 

®iÖn cùc nµy b»ng n−íc cÊt hay n−íc ®· ®−îc khö ion vµ cÈn thËn thÊm kh« chóng b»ng v¶i mÒm, 
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s¹ch, dÔ thÊm n−íc. LÊy m«i tr−êng láng míi liªn kÕt ®iÖn cùc so s¸nh. Tr¸ng cèc ®ùng mÉu 3 lÇn mçi 

dung dÞch ®o míi. 

Chän hai dung dÞch ®Öm chuÈn1 trong kho¶ng trªn vµ d−íi ®iÓm pH dù kiÕn cña dung dÞch thö, nÕu cã 

thÓ. Lµm nãng hoÆc lµm l¹nh c¸c dung dÞch chuÈn nµy khi cÇn ®Ó cã chªnh lÖch trong kho¶ng 20 so víi 

nhiÖt ®é cña mÉu thö vµ tr−íc hÕt ®Æt bé bï nhiÖt tíi nhiÖt ®é ®ã. Nhóng c¸c cùc ®iÖn vµo dung dÞch 

®Öm chuÈn thø nhÊt, vµ theo chØ dÉn cña nhµ s¶n xuÊt, ®iÒu chØnh bé phËn chuÈn ho¸ t−¬ng øng (nóm, 

c«ng t¾c hay phÝm bÊm) cho ®Õn khi sè ®äc ®óng gi¸ trÞ cña dung dÞch ®Öm chuÈn ®ã. LÆp l¹i qu¸ tr×nh 

nµy víi c¸c l−îng míi tõ dung dÞch ®Öm chuÈn thø nhÊt cho ®Õn khi sè ®o cña hai lÇn liªn tiÕp cã ph¹m 

vi sai sè ± 0,02 ®¬n vÞ pH mµ kh«ng cÇn chØnh nóm ®iÒu khiÓn. 

Tr¸ng röa c¸c ®iÖn cùc, thÊm kh« vµ nhóng vµo cèc chøa mét l−îng dung dÞch ®Öm chuÈn thø hai cã 

®é pH thÊp h¬n, gi÷ nguyªn ®iÓm ®Æt nóm ®iÒu khiÓn ®· chuÈn ho¸. Theo c¸c chØ dÉn cña nhµ s¶n 

xuÊt, chØnh bé ®iÒu khiÓn ®é nghiªng (nóm, phÝm hay thiÕt bÞ bï nhiÖt ®é) cho ®Õn khi ®äc ®−îc gi¸ trÞ 

pH chÝnh x¸c cña dung dÞch ®Öm nµy. 

LÆp l¹i b−íc chuÈn ho¸ víi c¶ hai dung dÞch ®Öm chuÈn cho ®Õn khi c¸c gi¸ trÞ pH cña 2 dung dÞch nµy 

n»m trong ph¹m vi sai sè ± 0,02 ®¬n vÞ pH cho c¶ hai dung dÞch chuÈn mµ kh«ng cÇn ph¶i chØnh bÊt kú 

mét nóm hay phÝm chØnh nµo2. Khi ®ã cã thÓ tiÕn hµnh ®o ®é pH cña dung dÞch thö 3. 

Lu«n lu«n chuÈn l¹i pH kÕ, thËm chÝ ngay c¶ khi bé khuÕch ®¹i bÞ th¸o ra trong thêi gian ng¾n. 

4.3   Tµi liÖu tham kh¶o 

Food Chemicals Codes, 3rd Edition (1981) National Academy Press, 531 − 2, EC Diªctive 81/712/EEC, 

July 1981. 

5   ChØ sè khóc x¹ 

ChØ sè khóc x¹ cña mét chÊt trong suèt lµ tû sè gi÷a tèc ®é ¸nh s¸ng trong kh«ng khÝ vµ tèc ®é ¸nh 

s¸ng trong chÊt ®ã trong cïng mét ®iÒu kiÖn. Nã b»ng tû sè cña sin gãc ®Õn t¹o bëi mét tia trong kh«ng 

khÝ vµ sin cña gãc khóc x¹ t¹o bëi mét tia trong chÊt ®ang thö. C¸c gi¸ trÞ chØ sè khóc x¹ x¸c ®Þnh theo 

®−êng D cña natri (589 nm) trõ khi cã c¸c qui ®Þnh kh¸c. ViÖc x¸c ®Þnh ph¶i thùc hiÖn ë nhiÖt ®é qui  

 

1   Xem danh môc Merck, xuÊt b¶n lÇn thø 11, trang 113 MISC 1989, ®Ó tham kh¶o vÒ dung dÞch ®Öm chuÈn 

2   L−îng mÉu ®−îc dïng trong chuÈn bÞ mÉu ®−îc biÕt khi ¸p dông cho c¸c tr−êng hîp cô thÓ. 

3   Chªnh lÖch c¸c kÕt qu¶ gi÷a hai lÇn x¸c ®Þnh pH do cïng mét ng−êi ph©n tÝch tiÕn hµnh nhanh ®ång thêi, trong 

cïng mét ®iÒu kiÖn, kh«ng ®−îc v−ît qu¸ 0.05 ®¬n vÞ pH. 
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®Þnh trong mçi chuyªn luËn riªng, hoÆc ë nhiÖt ®é 250 nÕu nh− kh«ng qui ®Þnh nhiÖt ®é kh¸c. H»ng sè 

vËt lý nµy ®−îc dïng ®Ó nhËn biÕt, vµ ph¸t hiÖn c¸c t¹p chÊt trong c¸c dÇu dÔ bay h¬i vµ c¸c chÊt láng 

kh¸c. Cã thÓ dïng khóc x¹ kÕ AbbÐ hay khóc x¹ kÕ kh¸c, cã ®é chÝnh x¸c t−¬ng ®−¬ng hay cao h¬n, 

tuú theo môc ®Ých cña ng−êi thö nghiÖm. 

6   §iÓm ®«ng ®Æc 

6.1   Ph¹m vi ¸p dông 

Ph−¬ng ph¸p nµy thiÕt lËp ®Ó x¸c ®Þnh ®iÓm ®«ng ®Æc cña c¸c ho¸ phÈm sö dông trong ngµnh thùc 

phÈm cã nhiÖt nãng ch¶y ®¸ng kÓ. Nã cã thÓ ¸p dông cho c¸c ho¸ chÊt cã ®iÓm ®«ng ®Æc trong kho¶ng 

− 200 ®Õn + 1500. 

§iÓm ®«ng ®Æc lµ mét h»ng sè thùc nghiÖm, ®−îc x¸c ®Þnh lµ nhiÖt ®é t¹i ®ã pha láng cña mét chÊt gÇn 

nh− c©n b»ng víi mét phÇn t−¬ng ®èi nhá cña pha r¾n. Nã ®−îc ®o b»ng c¸ch ghi l¹i nhiÖt ®é lín nhÊt 

®¹t ®−îc trong qui tr×nh lµm nguéi cã kiÓm so¸t sau khi xuÊt hiÖn mét pha r¾n. 

§iÓm ®«ng ®Æc kh¸c víi ®iÓm b¨ng ë chç kh¸i niÖm ®iÓm b¨ng ¸p dông cho nhiÖt ®é c©n b»ng gi÷a 

tr¹ng th¸i r¾n vµ tr¹ng th¸i láng cña c¸c hîp chÊt thuÇn khiÕt. Mét sè hîp chÊt ho¸ häc cã hai nhiÖt ®é, 

t¹i ®ã cã thÓ cã mét nhiÖt ®é c©n b»ng gi÷a tr¹ng th¸i r¾n vµ láng tuú theo d¹ng tinh thÓ cña chÊt r¾n 

h×nh thµnh. 

6.2   ThiÕt bÞ, dông cô 

ThiÕt bÞ ®−îc ghi ë h×nh 1 vµ bao gåm c¸c bé phËn ®−îc m« t¶ trong c¸c môc sau. 

6.2.1   èng chøa mÉu 

Sö dông mét èng nghiÖm thuû tinh chuÈn cã kÝch th−íc 25 mm x 150 mm cã miÖng ®−îc l¾p víi mét 

nót li-e cã khoan lç ®Ó gi÷ nhiÖt kÕ ë ®óng vÞ trÝ vµ cho phÐp khuÊy b»ng dông cô khuÊy. 

6.2.2   NhiÖt kÕ 

Nªn dïng nhiÖt kÕ cã ph¹m vi ®o kh«ng v−ît qu¸ 300, víi c¸c v¹ch chia 0,1 0 vµ cã thÓ sö dông nhiÖt kÕ 

nhóng ®−îc hiÖu chØnh 76 mm. C¸c sª-ri nhiÖt kÕ thÝch hîp, víi d¶i nhiÖt ®é tõ − 200 ®Õn +1500 ®· cã 

s½n nh− ASTM − El 89C tíi 96C. CÇn chän nhiÖt kÕ sao cho ®iÓm ®«ng ®Æc kh«ng bÞ che bëi nót li-e 

cña èng chøa mÉu. 
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6.2.3   Dông cô khuÊy 

Dông cô khuÊy bao gåm mét d©y thÐp kh«ng rØ ®−êng kÝnh 1 mm, ®−îc uèn cong thµnh ba vßng nèi 

tiÕp, c¸ch nhau 25 mm. CÇn ph¶i lµm sao cho que khuÊy nµy dÔ di ®éng trong kho¶ng trèng nhiÖt kÕ vµ 

thµnh trong cña èng chøa mÉu. C¸n cña que khuÊy ph¶i cã mét ®é dµi thÝch hîp, ®−îc thiÕt kÕ ®Ó dÔ 

cho qua lç khoan trong nót li-e gi÷ nhiÖt kÕ. ViÖc khuÊy cã thÓ thùc hiÖn b»ng tay hay m¸y, víi thao t¸c 

20 − 30 vßng khuÊy trong mét phót. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh 1 − ThiÕt bÞ x¸c ®Þnh ®iÓm ®«ng 

6.2.4   Líp ¸o kh«ng khÝ 

Sö dông mét èng nghiÖm thuû tinh tiªu chuÈn 38 mm x 200 mm miÖng ®−îc ®Ëy b»ng nót li-e cã khoan 

lç ®Ó cã thÓ dÔ dµng l¾p èng chøa mÉu qua miÖng èng. 

6.2.5   B×nh lµm l¹nh 

Dïng mét cèc cã má dung tÝch 2 lÝt hay mét b×nh thÝch hîp t−¬ng tù ®Ó lµm b×nh lµm l¹nh. §æ ®Çy mét 

dung dÞch lµm l¹nh thÝch hîp nh− glyxcerin hay dÇu má, n−íc, n−íc vµ n−íc ®¸, hay ®¸ - cån tuyÖt ®èi 

vµo b×nh. 
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6.3   L¾p r¸p 

L¾p thiÕt bÞ sao cho b×nh lµm l¹nh cã thÓ lµm nãng lªn hay lµm l¹nh ®i ®Ó cã thÓ kiÓm so¸t ®−îc d¶i 

nhiÖt ®é mong muèn. KÑp chÆt líp ¸o khÝ sao cho nã ®−îc gi÷ ch¾c ngay d−íi miÖng èng vµ nhóng nã 

vµo b×nh lµm l¹nh tíi ®é s©u 160 mm. 

6.4   ChuÈn bÞ mÉu 

§iÓm ®«ng ®Æc th−êng ®−îc x¸c ®Þnh trªn c¸c ho¸ phÈm ngay sau khi giao nhËn. Tuy nhiªn, mét vµi 

chÊt cã thÓ hót Èm vµ cÇn ®−îc sÊy kh« ®Æc biÖt; ®iÒu nµy nÕu cã sÏ ®−îc ®Ò cËp trong tµi liÖu chuyªn 

biÖt. C¸c s¶n phÈm b×nh th−êng ®«ng ®Æc ë nhiÖt ®é phßng ph¶i cho nãng ch¶y rÊt cÈn thËn ë nhiÖt ®é 

trªn ®iÓm ®«ng ®Æc dù kiÕn kho¶ng 100. CÇn quan s¸t cÈn thËn ®Ó tr¸nh gia nhiÖt theo c¸ch ph©n huû 

hay ch−ng cÊt bÊt kú mét l−îng mÉu nµo. 

6.5   C¸ch tiÕn hµnh 

ChØnh nhiÖt ®é cña b×nh lµm l¹nh tíi d−íi ®iÓm ®«ng ®Æc dù kiÕn kho¶ng 50. L¾p nhiÖt kÕ vµ que khuÊy 

vµo nót li-e sao cho nhiÖt kÕ ë gi÷a vµ bÇu nhiÖt kÕ n»m c¸ch ®¸y èng chøa mÉu kho¶ng 20 mm. 

ChuyÓn mét l−îng mÉu võa ®ñ, ®· nãng ch¶y tõ tr−íc, nÕu cÇn, vµo trong èng chøa mÉu, ®æ ®Çy 

kho¶ng 90 mm khi ë tr¹ng th¸i tan ch¶y. §Æt nhiÖt kÕ vµ que khuÊy vµo èng chøa mÉu vµ chØnh nhiÖt 

kÕ sao cho ®−êng nhóng ngËp sÏ ë bÒ mÆt cña chÊt láng vµ ®¸y cña bÇu nhiÖt kÕ sÏ c¸ch ®¸y cña èng 

chøa mÉu lµ 20 ± 4 mm. Khi nhiÖt ®é cña mÉu cao h¬n kho¶ng 50, so víi ®iÓm ®«ng ®Æc dù kiÕn, ®Æt tæ 

hîp èng mÉu vµo líp ¸o khÝ. 

§Ó cho mÉu nguéi dÇn trong khi khuÊy ë tèc ®é 20 − 30 lÇn khuÊy/mét phót, sao cho que khuÊy kh«ng 

ch¹m vµo nhiÖt kÕ. KhuÊy mÉu liªn tôc trong khi vÉn ®ang tiÕn hµnh thö nghiÖm. 

§Çu tiªn nhiÖt ®é sÏ dÇn dÇn gi¶m, sau ®ã sÏ trë nªn kh«ng ®æi khi b¾t ®Çu tinh thÓ ho¸ vµ tiÕp tôc 

trong c¸c ®iÒu kiÖn c©n b»ng, vµ cuèi cïng l¹i b¾t ®Çu h¹ dÇn. Mét sè chÊt ®«ng chËm, d−íi (0,50) ®iÓm 

®«ng ®Æc; khi tinh thÓ ho¸ b¾t ®Çu, nhiÖt ®é sÏ t¨ng vµ gi÷ kh«ng ®æi khi c¸c ®iÒu kiÖn c©n b»ng ®· 

®−îc lËp. C¸c chÊt kh¸c cã thÓ nguéi sím h¬n 0,50 vµ g©y ra kho¶ng lÖch so víi sù thay ®æi ®é nhiÖt  

th«ng th−êng cña mÉu. NÕu nhiÖt ®é t¨ng qu¸ 0,50 sau khi qu¸ tr×nh tinh thÓ ho¸ ban ®Çu xuÊt hiÖn, lÆp 

l¹i thÝ nghiÖm vµ r¾c vµo chÊt ®· tan ch¶y c¸c tinh thÓ nhá cña mÉu ë c¸c kho¶ng nhiÖt ®é 0,50, khi 

nhiÖt ®é tiÕn ®Õn ®iÓm ®«ng ®Æc dù kiÕn. C¸c tinh thÓ dïng ®Ó r¾c cã thÓ thu nhËn ®−îc b»ng c¸ch cho 

®ãng b¨ng trùc tiÕp mét l−îng mÉu nhá trong mét èng nghiÖm trong b×nh lµm l¹nh. Nªn dïng c¸c h¹t 

cña pha æn ®Þnh tõ mÉu ®· x¸c ®Þnh tr−íc ®©y. 

Quan s¸t vµ ghi l¹i c¸c sè ®o nhiÖt ®é t¹i c¸c kho¶ng c¸ch nhiÖt ®é ®Òu ®Æn cho ®Õn khi nhiÖt ®é n©ng 

lªn tõ gi¸ trÞ nhá nhÊt, do ®«ng l¹nh chËm, tíi gi¸ trÞ lín nhÊt, vµ råi cuèi cïng l¹i h¹ thÊp. NhiÖt ®é lín 
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nhÊt ®o ®−îc lµ ®iÓm ®«ng ®Æc. CÇn tiÕn hµnh ®äc nhiÖt ®é c¸ch nhau 10 gi©y ®Ó lËp nhiÖt ®é ë møc tèi 

®a vµ tiÕp tôc cho ®Õn khi lËp ®−îc nhiÖt ®é h¹ thÊp. 

7   Khèi l−îng riªng 

Khèi l−îng riªng lµ tû sè cña khèi l−îng mÉu víi khèi l−îng cña mét thÓ tÝch t−¬ng ®−¬ng vËt liÖu 

chuÈn. Khèi l−îng riªng ( t
td ) cã nghÜa lµ tû sè cña khèi l−îng cña mÉu "to" ®èi víi khèi l−îng cña mét 

thÓ tÝch t−¬ng ®−¬ng cña n−íc t¹i to. Trõ khi c¸c kh¸i niÖm kh¸c ®−îc x¸c ®Þnh, khèi l−îng riªng cã 

nghÜa d20
 20. Khèi l−îng riªng ®−îc x¸c ®Þnh b»ng mét trong sè c¸c ph−¬ng ph¸p sau, nÕu kh«ng cã c¸c 

chØ dÉn kh¸c b¾t buéc. 

7.1   §o b»ng tû träng kÕ 

B×nh ®o tû träng (tû träng kÕ) lµ mét b×nh lµm b»ng thuû tinh cã dung tÝch th«ng th−êng lµ 10 ml ®Õn 100 

ml. Tû träng kÕ cã nót thuû tinh trßn cã l¾p nhiÖt kÕ vµ cã mét èng bªn kh¾c v¹ch møc vµ mét n¾p thuû 

tinh trßn. C©n tû träng kÕ ®· ®−îc röa s¹ch vµ lµm kh« tõ tr−íc vµ ghi l¹i khèi l−îng W cña nã. Th¸o nót 

vµ n¾p ®Ëy, ®æ ®Çy mÉu vµo tû träng kÕ, gi÷ ë nhiÖt ®é thÊp h¬n kho¶ng 10 ®Õn 30 so víi nhiÖt ®é ®· 

x¸c ®Þnh, vµ ®Ëy nót l¹i, cÈn thËn kh«ng ®Ó cã c¸c bät khÝ. N©ng dÇn dÇn nhiÖt ®é cho ®Õn khi nhiÖt kÕ 

chØ tíi nhiÖt ®é ®· ®Þnh. LÊy ra l−îng mÉu qu¸ v¹ch møc theo èng bªn, l¾p l¹i n¾p vµ cÈn thËn lau chïi 

bªn ngoµi. C©n vµ ghi khèi l−îng W1. Sö dông cïng mét tû träng kÕ, tiÕn hµnh x¸c ®Þnh t−¬ng tù nh− 

trªn víi n−íc. C©n tû träng kÕ chøa n−íc ë nhiÖt ®é ®· ®Þnh vµ ghi l¹i khèi l−îng W2. TÝnh to¸n khèi 

l−îng riªng theo c«ng thøc sau: 

d = 
W
W
−
−

2

1

W
W

 

7.2   §o b»ng c©n Mohr − Westphal 

Gi÷ c©n n»m ngang, g¾n èng thuû tinh trong ®ã cã mét nhiÖt kÕ ®−îc buéc b»ng d©y vµo ®Çu tay ®ßn 

c©n. Nhóng èng thuû tinh vµo n−íc chøa trong b×nh trô, ®Æt con m· lín nhÊt trªn tay ®ßn c©n t¹i møc 

10, vµ chØnh c©n b»ng c¸ch di chuyÓn ®ai èc ë nhiÖt ®é x¸c ®Þnh. 

Sau ®ã, nhóng èng thuû tinh vµo trong mÉu, chØnh c©n b»ng c¸ch treo c¸c con m· lªn tay ®ßn c©n vµ 

®äc khèi l−îng riªng t¹i c¸c v¹ch ®Æt c¸c con m·. CÇn ph¶i t¹o ®é dµi cña phÇn d©y ®−îc nhóng trong 

mÉu b»ng víi phÇn ®−îc nhóng trong n−íc b»ng c¸ch thay ®æi chiÒu cao cña mÉu trong b×nh trô. 
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7.3   §o b»ng thuû kÕ (Hydrometer) 

Sö dông mét thuû kÕ cã ®é chÝnh x¸c cÇn thiÕt cho viÖc sö dông ë nhiÖt ®é x¸c ®Þnh. 

Lµm s¹ch thuû kÕ b»ng r−îu. L¾c mÉu ®Òu vµ cho vµo thuû kÕ sau khi c¸c bät ®· biÕn mÊt. T¹i nhiÖt ®é 

®Þnh tr−íc, khi thuû kÕ ®· æn ®Þnh, ®äc khèi l−îng riªng ë phÝa trªn cña mÆt cong. Tuy nhiªn, trong 

tr−êng hîp thuû kÕ bÊt kú nµo, ®· cã c¸c chØ dÉn ®Æc biÖt cho nã, th× ph¶i tu©n theo c¸c chØ dÉn ®ã. 

7.4   §o b»ng Tû träng kÕ lo¹i Sprengel − Owtwald 

Tû träng kÕ lo¹i Sprengel − Owtwald (xem h×nh 2) lµ mét bÇu lµm b»ng thuû tinh víi dung tÝch th«ng 

th−êng tõ 1 tíi 10 ml. Nh− ®· chØ trªn h×nh 2, c¶ hai ®Çu lµ c¸c èng nhá thµnh dÇy mét trong hai ®Çu cã 

kh¾c ®é. Mét d©y platin hoÆc nh«m ®−îc g¾n liÒn ®Ó treo lªn tay ®ßn cña c©n ph©n tÝch. 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh 2 − Tû träng kÕ Pycnometer Sprengel − Owtwald 

C©n tû träng kÕ, ®· lµm s¹ch vµ sÊy kh« tõ tr−íc (W). Nhóng èng cong vµo trong mÉu ®−îc gi÷ ë nhiÖt 

®é thÊp h¬n 3 - 50 so víi nhiÖt ®é qui ®Þnh, g¾n mét èng cao su vµo ®Çu èng th¼ng vµ hót mÉu nhÑ 

nhµng cho ®Õn trªn v¹ch møc, cÈn thËn kh«ng lµm t¹o bät. Nhóng tû träng kÕ vµo trong mét b×nh c¸ch 

thuû ®−îc gi÷ ë nhiÖt ®é qui ®Þnh kho¶ng 15 phót, vµ b»ng c¸ch g¾n mét miÕng giÊy läc vµo ®Çu èng 

cong, chØnh ®Çu cña mÉu tíi v¹ch dÊu. LÊy tû träng kÕ tõ b×nh c¸ch thuû ra, vµ lau thµnh ngoµi. C©n vµ 

ghi l¹i träng l−îng W1. Dïng cïng mét tû träng kÕ, tiÕn hµnh x¸c ®Þnh t−¬ng tù nh− trªn ®èi víi n−íc. 

C©n tû träng kÕ chøa n−íc ë nhiÖt ®é ®· ®Þnh vµ ghi l¹i khèi l−îng W2. TÝnh to¸n khèi l−îng riªng theo 

c«ng thøc sau: 

d = 
W
W
−
−

2

1

W
W

 



tcvn 6469 : 1998 

 16

8   §é quay cùc riªng 

8.1   §é quay quang häc cña c¸c ho¸ phÈm nãi chung ®−îc biÓu thÞ b»ng ®é, hoÆc lµ theo "®é quay 

cùc" (®−îc quan s¸t) hay "®¬n vÞ quay" (tÝnh to¸n trªn c¬ së nång ®é riªng cña 1 g chÊt hoµ tan trong 1 

ml dung dÞch, ®o trong c¸c ®iÒu kiÖn x¸c ®Þnh). 

§é quay cùc th«ng th−êng ®−îc biÓu thÞ b»ng [α]t
x, trong ®ã t biÓu thÞ nhiÖt ®é C t¹i ®ã ®é quay ®−îc 

x¸c ®Þnh, vµ x biÓu thÞ ®−êng phæ ®Æc tr−ng hay b−íc sãng cña ¸nh s¸ng sö dông. C¸c ®−êng phæ 

th−êng ®−îc dïng nhiÒu nhÊt lµ ®−êng D cña natri (cÆp ®«i t¹i b−íc sãng 589 vµ 589,6 nm) vµ ®−êng 

vµng − xanh lôc cña thuû ng©n t¹i 546,1 nm). Khèi l−îng riªng vµ n¨ng l−îng quay biÕn ®æi ®¸ng kÓ 

theo nhiÖt ®é. 

§é chÝnh x¸c vµ ®é tËp trung cña c¸c phÐp ®o ®é quay quang häc sÏ t¨ng nÕu nh− chóng ®−îc thùc 

hiÖn ®óng theo c¸c chØ dÉn chung d−íi ®©y. 

Nguån chiÕu s¸ng cÇn ®−îc trî gióp bëi mét hÖ thèng läc cã thÓ truyÒn ¸nh s¸ng ®¬n s¾c. C¸c ph©n 

cùc kÕ chÝnh x¸c nãi chung ®−îc thiÕt kÕ ®Ó ®iÒu tiÕt c¸c ®Üa cã thÓ ®æi lÉn nhau ®Ó c¸ch ly ®−êng D 

khái ¸nh s¸ng natri hay ®−êng 546,1 nm khái phæ thuû ng©n. Víi c¸c ph©n cùc kÕ kh«ng ®−îc thiÕt kÕ 

nh− vËy, cã thÓ sö dông c¸c cuvÐt chøa c¸c ch¸t láng cã mÇu thÝch hîp lµm chøc n¨ng läc [xem "Kü 

thuËt ho¸ häc h÷u c¬", A. Weissberger. TËp 1, phÇn ll, chØnh lý lÇn thø 3 (1960 nhµ xuÊt b¶n 

Interscience, New York)]. 

Ph¶i chó ý ®Æc biÖt ®Õn kiÓm so¸t nhiÖt ®é cña dung dÞch vµ cña ph©n cùc kÕ. C¸c quan s¸t cÇn ph¶i 

chÝnh x¸c vµ cã kh¶ n¨ng t¸i lËp ®èi víi ph¹m vi mµ c¸c chªnh lÖch gi÷a c¸c lÇn lÆp hay c¸c gi¸ trÞ 

quan s¸t vµ gi¸ trÞ thùc cña gãc quay (gi¸ trÞ sau ®−îc thiÕt lËp b»ng c¸ch hiÖu chØnh thang ph©n cùc kÕ 

víi c¸c  chuÈn thÝch hîp), ®−îc tÝnh to¸n theo hoÆc ®¬n vÞ quay hay gãc quay, tuú theo ®é thÝch hîp, sÏ 

kh«ng v−ît qu¸ 1/4 d¶i ®· cho trong c¸c chuyªn luËn riªng vÒ gãc quay cña ®èi t−îng thö nghiÖm. Nãi 

chung mét ph©n cùc kÕ cã gãc quay chÝnh x¸c tíi 0,050 vµ cã thÓ ®äc víi cïng ®é chÝnh x¸c lµ ®ñ. 

Trong mét vµi tr−êng hîp, cã thÓ cÇn ®Õn mét ph©n cùc kÕ cã gãc quay chÝnh x¸c tíi 0,010 (hoÆc nhá 

h¬n), vµ ®äc víi ®é chÝnh x¸c cã thÓ so s¸nh ®−îc. 

C¸c èng ph©n cùc kÕ cÇn ®−îc ®æ ®Çy ®Ó tr¸nh t¹o ra hay ®Ó l¹i c¸c bät khÝ, c¸c bät nµy g©y ¶nh 

h−ëng ®Õn ®−êng ®i cña chïm tia s¸ng. ¶nh h−ëng do c¸c bät ®−îc gi¶m thiÓu nhê c¸c èng trong ®ã lç 

khoan ®−îc më réng ë mét ®Çu. Tuy nhiªn víi c¸c èng cã ®−êng kÝnh ®ång ®Òu, nh− c¸c èng t−¬ng ®èi 

nhá hay rÊt nhá, cÇn ph¶i thËn träng khi ®æ ®Çy mét c¸ch thÝch hîp. Vµo lóc ®æ ®Çy, c¸c èng vµ chÊt 

láng hay dung dÞch cÇn ë cïng nhiÖt ®é, kh«ng cao h¬n nhiÖt ®é ®· x¸c ®Þnh cho phÐp thö, ®Ó kh«ng 

lµm thµnh c¸c bét do viÖc lµm l¹nh vµ lµm co c¸c chÊt. 

Trong c¸c èng kÝn cã tÊm bÞt ë ®Çu cã thÓ th¸o ra, ®−îc l¾p víi c¸c miÕng ®Öm vµ c¸c n¾p, c¸c n¾p nµy 

cÇn vÆn chÆt ®ñ ®Ó ®¶m b¶o bÞt kÝn chèng rß rØ gi÷a tÊm bÞt ®Çu vµ th©n èng. ¸p suÊt d− trªn tÊm cã thÓ 

t¹o nªn øng suÊt g©y nhiÔu cho c¸c sè ®o. Trong khi x¸c ®Þnh ®é quay cùc riªng cña mét chÊt cã n¨ng 
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l−îng quay thÊp, cÇn níi láng c¸c n¾p vµ cè ®Þnh l¹i chóng gi÷a c¸c lÇn ®äc kÕ tiÕp trong phÐp ®o ®é 

quay cùc vµ c¶ ®iÓm Zª-r« (®iÓm sè kh«ng). C¸c chªnh lÖch xuÊt hiÖn tõ øng suÊt trªn tÊm ®Æt ®Çu èng 

nãi chung sÏ béc lé vµ cã thÓ tiÕn hµnh c¸c hiÖu chØnh thÝch hîp ®Ó lo¹i trõ chóng. 

8.2   C¸ch tiÕn hµnh 

Trong tr−êng hîp mét chÊt r¾n, hoµ tan chÊt nµy vµo mét dung m«i thÝch hîp. LÊy mét phÇn riªng cña 

dung m«i cho thö nghiÖm ®èi chøng. TiÕn hµnh Ýt nhÊt n¨m lÇn ®äc ®é quay cùc cña dung dÞch hoÆc 

cña b¶n th©n chÊt ®ã nÕu nã lµ chÊt láng, ë nhiÖt ®é 250 hay nhiÖt ®é qui ®Þnh trong chuyªn luËn. Thay 

dung dÞch trªn b»ng phÇn tr¨m dung m«i ®−îc gi÷ l¹i (hoÆc, trong tr−êng hîp mét chÊt láng, dïng èng 

nghiÖm rçng), thùc hiÖn cïng sè lÇn ®äc, vµ dïng gi¸ trÞ trung b×nh lµm gi¸ trÞ mÉu tr¾ng. Gi¸ trÞ gãc 

quay chÝnh x¸c sÏ nhËn ®−îc b»ng c¸ch trõ bít gi¸ trÞ mÉu tr¾ng trong gi¸ trÞ trung b×nh cña gãc quay 

®· quan s¸t ®−îc, nÕu nh− hai sè nµy cã cïng dÊu hoÆc céng thªm vµo nÕu nh− chóng ng−îc dÊu. 

8.3   TÝnh to¸n 

TÝnh ®é quay cùc riªng cña mét chÊt láng hay cña mét chÊt r¾n trong dung dÞch b»ng c¸ch ¸p dông mét 

trong c¸c c«ng thøc sau: 

(I)   §èi víi c¸c chÊt láng:  [α]t
x = (a/ld); 

(II)   §èi víi c¸c chÊt r¾n:  [α]t
x = (100a)/lpd) = 100a/lc); 

trong ®ã 

a   lµ ®é quay cùc cña gãc (gãc quay cùc), tÝnh b»ng ®é t¹i nhiÖt ®é t; 

l    lµ chiÒu dµi èng ph©n cùc kÕ, tÝnh b»ng ®ÒximÐt (dm); 

d   lµ tû träng (träng l−îng riªng) cña chÊt láng hay dung dÞch t¹i nhiÖt ®é lµm thö nghiÖm; 

p   lµ nång ®é cña dung dÞch, ®−îc tÝnh b»ng sè gam chÊt thö trong 100 g dung dÞch; 

c   lµ nång ®é cña dung dÞch, ®−îc tÝnh b»ng sè gam chÊt thö trong 100 ml dung dÞch; 

Nªn tÝnh nång ®é p vµ c trªn c¬ së chÊt kh« hay khan, trõ c¸c tr−êng hîp ®Æc biÖt. 

 

 


