Chwong V
PHUONG PHAP PHAN TiCH KHOI LWONG

MUC TIEU

- Trinh bay dwegc ni dung, phdn logi va cdac dong tac chinh ciia
phwong phap phén tich trong luong.

- Ddnh gid dwoc wu nhwoc diém ciia phwong phdp.

- Tinh todn dwoc cdc dwoc két qud sau khi phén tich khéi lwong.

5.1. NOI DUNG CUA PHUONG PHAP PHAN TiCH KHOI LUQONG

Phéan tich khéi lwong (hay con dugc goi 1a phuong phap khoi
lugng, phuong phéap trong lugng) 1a mot trong nhirng phuong phap quan
trong ctia phan tich dinh luong. Né dong vai tro to 1on trong viéc thiét lap
cac dinh luat thanh phan khong doi, ty 1& boi s, dinh luat tuan hoan,...
Phan tich khéi lugng dugc ung dung dé xac dinh thanh phan héa hoc cta
nhiing ddi tugng tu nhién va ky thuat, cia cac loai d4t d4, nham thach,
cac quing, khoang vat, kim loai, hop kim, cac silicat va cac chat vo co,
hiru co khac.

Phan tich khdi luong 1a mot phuong phéap dua trén su do chinh xac
khéi luong cta chét can xac dinh, hodc cua thanh phén n6 duoc tach ra &
dang tinh khiét hoa hoc, hodc dudi dang hop chat thich hop (c6 thanh
phan khong d6i, biét chinh xac). Uu diém cua phuong phap 1a co do
chinh xac rat cao (c6 kha ning dat t&i 0,01%, tham chi cao hon ntra), tuy
nhién nhugc diém cia phuong phap nay 1a thao tic phirc tap, mat nhiéu
thoi gian, diéu nay lam cho phwong phéap bi han ché khi dua vao sir dung
trong thyc té.

Co thé thay 1 diéu nay qua céc vi du dudi day.

Vidub5.1

Céch xéac dinh luong chét rin tan trong nudc udng.
Giai

Xéc dinh lugng chit ran tan trong nudc ubng 12 mot tiéu chuan quan
trong dé danh gia chat lugng nude ubng.

Lay chinh x4c 50 ml nuéc can xac dinh luong chét ran hoa tan cho vao
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mot coc da cod khoi lugng chinh xac, roi boc hoi nudc cho dén kho, sau do
can lai coc. Hi¢u so khoi Iugng cia coc sau khi boe hoi nude va coc ban
dau cho ta biét dugc luong chat ran da hoa tan trong thé tich nude da lay.

5.2. PHAN LOAI - NGUYEN TAC CUA PHUONG PHAP

Phén tich khdi luong 1a phwong phap dinh luong céu tir X dua trén
phép do khdi lugng. Co s cua phuong phap nay la dya vao hai dinh luét:
dinh luat thanh phan khong d6i va quy tic dwong luong.

C6 thé chia tit ca phuong phap phan tich khpl luong thanh ba
nhom 16n: phuong phap tach, phuong phap chung cat va phuong phap
két taa.

5.2.1. Phuong phap tach

Nguyén tic ciia phuong phép nay 1a cdu tir can xac dinh duoc tach
ra tr chat phan tich du¢i dang ty do va dugc can trén can phan tich.

Vi dy: Khi hoa tan mot lugng can chinh xac hgp kim (c6 chira
vang) bang nudc cudng thuy, ngudi ta thu duoc dung dich c¢6 chtra cac
ion kim loai. Thém hydrogen peroxide (H,0;) vao dung dich thu duoc,
H,0; sé khtr ion vang dén vang kim loai, trong khi cac ion con lai khong
bi 4nh huodng. Tat ca vang dugc tach ra khoi dung dich, sau d6 loc, rira
sach r6i dem sdy hodc nung dé dudi cac tap chéat dé bay hoi, dé ngudi va
dem cén chinh x4c trén can phén tich va cudi cing tinh toan ham luong
vang chtra trong mau.

Ciing c6 thé dinh lugng cac kim loai bang phuwong phéap dién phan.
5.2.2. Phwong phap chung cit

Nguyén tac cua phuong phdp nay la nguoi ta chung cét mét cach
dinh luong ciu tir can xac dinh dudi dang hop chat bay hoi. Phan can xac
dinh dugc tich ra bang cach d6t nong chat phan tich tao san pham bay hoi.

Phuong phéap nay c6 thé tién hanh truc tiép hodc gian tiép:

Phwrong phap truc tiép: chat bay hoi can xac dinh dugc hép thu vao
mot chat hap thu thigh hop, due; Ve“lo su tang khoi lugng chat hap thu
nguoi ta tinh dugce khoi lugng chat can xac dinh.

Vi du: Xac dinh luong CO, trong da voi, bang cach phan huy da
voi voi acid.
CaCO; + 2H" — Ca** +CO, + H,0
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Mau nay duoc phan huy trong thiét bj dic biét, kin dé khong cho
thoat khi CO; ra ngoai. Dan toan bd CO, suc vao binh dung hon hop ran
vOi xut (CaO + NaOH).

Bing cach tinh d6 ting khdi lugng cua binh dung (CaO + NaOH)
ta tinh dugc luong COs.

Phwong phdp gidn tiép: Phuong phap nay xac dinh khéi luong cua
can con lai sau khi cho bay hoi, tir 6 suy ra khéi luong cta chat di bay
hoi. Phuong phap nay thudng dugc dung dé xac dinh d6 am, xac dinh
lugng nude két tinh, ...

~ Vidu: Tinh s6 phan tr H,0 két tinh trong BaClz.nH,O bang cach
siy kho.

tc
BaCl,.nH,O — BaCl, + nH,O

Say dén khdi lugng khong doi ta s& tinh dugc thanh phan ciia H,0
trong BaCl,.nH,0.
5.2.3. Phuong phap két tiia

Nguyén tdc cua phuong phap nay 1a tién hanh két tia cau tu cefln
xac dinh bang phan g hda hoc dudi dang hop chat it tan ¢6 thanh phan
xac dinh nghiém ngat.

Dé xac dinh khdi lugng cua céu tir M co trong ddi tugng phan tich
X, nguoi ta tach M ra khoi cau tir khac dudi dang hop chat it tan bang mot

thudc thir R thich hop, tién hanh loc, rira, say hodc nung két tia dén khéi
luong khong doi, r6i dem can trén can phan tich va tién hanh tinh toan.

Vi du 5.2

Dé xac dinh ham lugng Ba c6 trong mau phan tich nguoi ta xtr 1y nhu
Sau:

Hoa tan o+ H2S04 lodng,dw Loc,rira
Mau (chtra Ba) Ba® ——— — BaS0O,;| —— BaS04.nH,0

can
(tinh khiét) 5 BaSO, khan — xac dinh ham lugng Ba.

X4c dinh ham lwgng Fe trong mau thép:

3+ DD NH3 du

~ HNO
Mau thép (c6 chtra Fe) — R —25 Fe(OH)s| loc, rira duogc
0

t
Fe(OH);3 sach —» Fe;03 can va xac dinh dugc ham luong.
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Phuong phap phén tich két tia dong mot vai trd quan trong va cé
g dung rong rai nhat trong phuong phap khéi luong.

5.3. CAC THAO TAC CO BAN PE TIEN HANH PHAN TiCH
THEO PHUONG PHAP KET TUA

Céc giai doan co ban cua qua trinh phan tich két tua bao gom:
- Can mau va chuyén mau vao dung dich.

- Lam két tta cAu t cAn xac dinh dudi dang hop chit khé tan
(dang két tua).

- Loc va ritra két tua.

- Say, nung (néu can thiét) dé chuyén dang két tua thanh dang can
- Can san pham khs.

- Tinh két qua phan tich.

Trong céc giai doan néu trén thi giai doan lam két tua dong vai tro
quan trong nhat. Viéc chon thudc thir ¢6 ¥ nghia to 16n d6i v6i do chinh
xé4c ctia phuong phap phan tich ciing nhu quyét dinh dén cac thao tac xur
1y két taa vé sau. Viéc chon thudc thir phai dya vao yéu cau cua dang két
tua va dang can.

Qua trinh xac dinh mot chét theo phuong phap két tia c6 thé chia
thanh cac giai doan sau.

5.3.1. Hoa tan mau phan tich

Neu mau phan tich & dang dung dich thi khong can giai doan nay.
Néu miu 1a dang ran thi can hoa tan miu phan tich (thuong goi 1a giai
doan pha mau) dé chuyén mau vao dung dich, day 1a mét giai doan rat
quan trong, vi c6 hoa tan duoc tit ca chat ran can phan tich co trong mau
thi méi chon dugc thude thir thich hop dé két tia hoan toan céu tir can
xac dinh.

Khi hoa tan mot chat can luu ¥ t6i rat nhidu yéu td: ban chét cta
cht can hoa tan, nhiét do hoa tan va moi truong... Co chat d& tan trong
nudc, co chét chi tan trong dung dich acid, dung dich kiém hay tan do tao
phte hodc dung phan tng oxy hoa khu dé hoa tan mau d6i khi phai can
chuyén sang dang d& hoa tan hon (vi du: BaSO, rat kho tan, khi cho tac
dung véi dung dich NayCOj3 bio hoa s& chuyén thanh BaCO3 dé tan hon).

’ Cén luu y trong khi hoa tan khong dugc dua vao dung dich nhing
chat 1am anh hudéng dén phan ung két tia sau nay.
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5.3.2. Két tha

La khau quyét dinh dén két qua cta phép phan tich. Dé c6 két qua
chinh x4c can phai nghién ctu dé chon cac diéu kién tdi vu nham muc
dich ngan ngtra dén muc thap nhét cac hién tugng nhu tao dung dich keo,
s nhiém ban,... 1am anh huéng dén két qua phan tich.

Dé xac dinh ham luong cia cac cdu tir can phai co két tia chira
thanh phan chat nghién ctru va dong thoi phai c6 dang can chinh xéc sau
khi nung két tua. Tuy nhién dang két tia va dang can c6 thé co thanh
phz:in hoa hoc giéng nhau, chi khac nhau ¢ sy c6 mat cuia H,O (vi du
BaSO., AgCl), nhung ciing ¢6 thé c6 thanh phan khac nhau, vi du nhu
khi x4c dinh ham luong Fe** va AI** nguoi ta cho mudi cua chung tc
dung v6i dung dich NH;OH. Dang két tia s& 1a Fe(OH)3 va AI(OH)s con
dang can s€ la Fe;O3 va Al,O3, nhung diéu co ban 1a ciu tir can xac dinh
Van ton tai & ca 2 dang.

Sau day 1a mot sO yéu cau co ban doi voi dang két tia va dang can
ma nguodi phan tich can phai nam ving.

5.3.2.1. Yéu cdu ciia dang két tiia

Dang két tua la dang hop chét tao thanh khi cho thudc thir 1am két
tua phan rng voi cau to can xac dinh. Cac hop chat dung lam dang két
tua phai thoa man céc yéu cau sau:

- Két tha phai thyc té khong tan hay noi chinh xac hon d6 la két tua
phai c6 do tan bé nhét, thich img voi yéu cau clia phép phan tich. Thyc té
cho thdy rang, d6i véi cac két tia loai AB nhu BaSOy, AgCl,... thi tich
sO tan phai bé hon 10® méi sur dung dugc. Thoa man diéu kién nay s&
lam cho viéc tach céac ion hay chét can xéac dinh duogc hoan toan.

- Két tiia phai co do tinh khiét cao hodc chi chira nhiing tap chét co
thé dudi dé dang khi say va nung.

- Két tha tao thanh phai d& xir 1y tic 1a két tia c6 cdu tao hat sao
cho dé& loc, d& rira. Mot s két tia hat rit nho nhu CaC,04, BaSO.,...
khong thuan tién st dung trong phuong phéap két tia. Két tia vo dinh
hinh va dic biét 1a loai déng tu nhu AI(OH)3 c6 bé mit tiép xtc 16n nén
hién tuong cong két & day rat 16n, kho rira va loc rat cham. Trong mot )
truong hop, ngudi ta ¢ thé tao diéu kién thich hop dé thu duogc két tua
tinh thé hat 16n.

- Chon diéu kién tdi uu dé tranh céc hién twong gy can trd trong
qua trinh phan tich.

- Két tha phai dé dang chuyén thanh dang can khi sdy, nung.
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Thuén loi nhét 13 chon duoc két tha & trang thai tinh thé to hat vi it
bi hap phu chat ban, dé loc, de rtra.

5.3.2.2. Yéu cdu ciia dang cin

Dang can 13 hop chéat ma ta do truc tiép khi luong cua no dé tinh
két qua phan tich. Trong nhiéu truong hop dang két tna va dang can la
mot, vi du BaSOy4, AgCL,... Trong nhiéu trudng hop dang két tha co
thanh phén khong xac dinh nén khéng thé cin ctr vao dé dé tinh két qua
phan tich. Vi vy, sau khi lam két tua phai xtr Iy héa hoc va xtr 1y nhiét
dé chuyén thanh dang can c6 thanh phan xac dinh va c6 thé can duoc.
Dang can phai thoa mén cac yéu cau sau:

- C6 thanh phan hoa hoc tmg dung voi cong thirc hoa hoc di dinh
truge, néu khong, két tha s& sai. Trong thuc té, co nhicu két taa khi
chuyén sang dang cin khong tng dung voi cong thirc hoa hoc di dinh
trude.

Vi du: Khi nung Fe(OH);

+ Khi nung ¢ nhiét do 900-10Q00C, }(ét taa chuyén thanh dang can
c6 cong thuc Fe,Os, lugng sat chiem 70%.

2Fe(OH); — Fe03 + 3H0

+ Khi nung ¢ nhiét do t°> 1000°C, mot phan két tia chuyén thanh
Fe304, lugng sat chiém 72%.

- Phai bén vé phuong dién hoa hoc nghia 1a khong bi thay doi trong
qua trinh thao tac (khong bi phén huy, khong hat am, khong bi oxy hoa
boi khong khi, khong bi bay hoi...). Vi du két tua CaO dé dang héap thu
H,0 va CO; trong khong khi, thuong nguoi ta chuyén sang dang CaSO,.

- Ty 1€ nguyén t6 can tim trong dang can cang thap cang tdt. Bleu

nay nham muc dich giam den mirc thap nhat anh hudng cta céc sai s6
thuc nghiém dén két qua cubi cing.

Vi du 5.4

Khi dinh lugng crom duéi dang Cr,03 va BaCrO, thi sai s6 do mat 1 mg
chat ran khi phan tich s€ twong ng véi sy mat Cr 1a bao nhiéu?
Giai
Khi dinh lugng crom du6i dang Cr,Os thi sai s6 do mat 1 mg Cr03 khi
phan tich s€ tuong trng vdi sy mat lugng Cr la:

2Cr 2x52

X1= = 0,7
Cr,0, 152 me
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Khi dinh lugng crom dudi dang BaCrO, thi sai s6 khi mat 1 mg BaCrOy
tuong ung véi sy mat luong Cr la:
Cr 52

x1= — =02
BaCro, 2533 2 m8

5.3.2.3. Cdc yéu cdu déi véi thubc thir dé tao két tiia

Thudc thir dé tao két tia dung trong phan tich khdi luong c6 thé 1a
thude thir hiru co hay vo co. Thudc thir dé tao két tia duge chon sao cho
két tia tao thanh c6 do tan 1a bé nhit va phai ¢6 do chon lgc cao cang tdt,
nghia 1a khong lam két tia dong thoi véi cac ion khac c6 trong dung dich
phan tich. Vi nhu vay s& tranh dugc hién tuong cac chat khac ciing két
tua theo két tua chinh. Vi du, khi x4c dinh ion AI** bang NH,OH va can
dué6i dang Al,03, néu c6 mit Fe** thi cling tao Fe,O3. Do d6 trong truong
hop nay nguoi ta dung NayS,03.

2AF" + 35,057 +3H,0 — 2AI(OH); + 3S + 35S0,

Loc va rira két ta (bao gom AI(OH)3 va S) r6i nung thi luu huynh
chay rira hét con Al,Os. lon Fe* trong trudng hop nay khong két tia ma
bi khr t6i Fe**

Luong thude két tua cing dong vai tro rat quan trong trong phuong
phap khéi lwong. Thyc té cho thay rang, khong ton tai két tha ndo ma lai
hoan toan khong tan trong nuéc. Do vay, tich s6 tan luén ludn 16n hon
khong. Tur do, ta thay rang khong thé két tia duoc hoan toan bat ky mot
chit it tan ndo tir dung dich. Trong phan tich dinh tinh, ngudi ta thiy rang
qua trinh két tiia duoc coi 1a hoan toan khi ham luong ion can xac dinh
con lai trong dung dich it dén mtrc ma khong thé dung phan tng nao dé
nhan ra dugc. Twong ty nhu viy, trong phuwong phap phan tich khéi
luong két tua, qua trinh két tia dugc coi 1a hoan toan khi ham luong cdu
tr can xac dinh con lai trong dung dich khong vuot qua gioi han do chinh
xac phép can (0,0002g). Thong thuong, d6i vai két tha co do tan bé,
luong thude két tia twong duong véi lugng tinh theo phuong trinh phan
tmg 1a du dé thu dugc két tiia hoan toan. Khi két tia c6 do tan khong du
nho, hodc chat phan tich ¢ trong dung dich khé lodng, dé dam bao két tia
hoan toan, can tang luong thudc két toa dé 1am giam d¢ tan cua két tua,
tuy nhién, c6 nhiéu trudng hop, viéc ting luong thude két tia khong
nhimg khong lam giam tinh tan ma trai lai lam tang tinh tan do hi¢u img
mudi, sy tao phirc, mudi acid tan, do két ta la ludng tinh,... Thuong
nguoi ta ding lugng thude thir du gip 1,5 1an luong can thlet tlnh theo
phuong trinh phan tng.
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Khi 1am két tia céc két tia tinh thé thi nén tién hanh lam két tua
cham tir cac dung dich lodng bang thudc thir lodng. Néu két tia 1a vo
dinh hinh nhat 13 két tha wa nudc, thi tot nhét 1 1am két tua tir dung dich
dic, nong bang cac thude thir c6 ndng do cao va 1am két ta nhanh, nhim
muc dich lam giam bé mit chung va giam thé tich két tua. Sau khi két tna
xong, dé dé loc va giam sy nhiém béan do hép phu, ta pha lodng dung dich
gap doi bang nudc cat, nong. Luc ndy can bang hép phu sé& bi pha va mot
phan ion bi hap phu s& lai roi bé mit két tiia dé di vao dung dich. Két tua
thu dugc s& chic hat, it bi nhiém ban.

5.3.2.4. Yéu cdu déi véi lwong mébu phan tich

Luong cén mau ldy dé phén tich phai khong qua nho va qua 16n.
Lugng can mau qua 1on s€ thu dugc qua nhiéu chit két tua lam mét rat
nhiéu thoi gian dé loc, rira va gy kho khan khi 1am viéc véi cac dung cu
phan tich thong thuong (phéu loc, chén nung, cdc,.. .). Trai lai, luong can
mau nho thi dung dich sau khi pha mau kha lodng va c6 thé kho tach
hoan toan chét can phan tich, do d6 két qua phan tich s& kho chinh xac.
Thong thudng, khi phén tich nhitng hop chét xac dinh, trong d6 chi can
phan tich ham luong mot cAu tir chinh thi chi nén 13y lugng can tir 0,2 g
(d6i voi hop kim nhe) dén lg (d6i voi ‘quang, silicat,...). Khi phan tich
cac lwong vét thi tiy theo mau ma c6 thé 1y luong can 16n tir 10 — 100 g.

5.3.3. Loc két tiia
Thudng loc két tiia qua gidy loc hodc qua phéu x4p.
Giay loc:

Gidy loc 1a loai gidy dic biét co do min thich hop. Thudng ding
gidy loc khong tan (khong tro) 1a gidy loc da lam sach hét phan 16n cac
chat vo co bang cach rira véi HCI va HF. Khi chay ching chi dé lai luong
tro khong dang ké (0,00003 - 0,00008 g), luong nay di ghi & vo boc cac
gidy loc khong tan. Khdi lugng nay khong anh huong toi két qua phén
tich do d6 chinh xéac cua can 1a 0,0001 g. Gidy loc khong tan c¢6 nhiéu
loai day, méng khac nhau, ing véi kich thuéc cua phan tir két tiia can
loc, duoc danh dau b?lng mau sic hop dung.

Giéy loc bang xanh: 1a loai giéy loc min, do xép nhé nht, chay
cham, thuong str dung dé loc cac két taa tinh thé nho nhu BaSO4, PhSO,
hoac CaC;,0q.

Glay loc bang tring hodc bing vang: 13 loai gidy loc c6 min vira
phai, tc d6 chay trung binh, dung loc cac két tiia hydroxyde kim loai.

Gla,y loc bang do hodc den: c6 do x6p 16n nhat, chay nhanh, dung
loc cac két tia keo hoac cac ket tua vo dinh hinh.
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Phéu loc x6p (phéu xop):

L&p x6p min thay cho glay loc duogc gan ngay vao day phéu. Phéu
xbp duge danh sb 1, 2, 3,. , 8O cang tang, phéu cang min. Hinh 5.1 mo6 ta
qua trinh loc va rua tia kh1 tién hanh phan tich khoi lugng.

Q =3l
N B

Y Y

Hinh 5.1: Qué trinh loc va rira tia khi tién hanh phan tich khéi lugng
5.3.4. Rira két tia

&

&
f=

Muc dich rira két tiia 1a dung dung dich rira dé lam sach két tua,
duoi hét chat ban, ddng thoi ngan chin cac hién tuong nhu sy pepty hda,
su tao thanh dung dich keo. Tuy theo muc dich, ta Iya chon céc dung
dich rua thich hop:

Théanh phan nudc rira c6 4 truong hop:

- Rira bang dung dich thudc két taa: Chi c6 nhiing truong hop do
hoa tan ciia két tia 1a rat bé, méi c6 thé bé qua bién phap nay. Khi rira
két tiia can cho thém vao nudc rira mot ion ciia chat két tia (vi du ding
mot dung dich lodng cua thude két tia dé rira). Vi tich s6 tan cua két tua
1a hing s ¢ nhiét do khong doi, nén khi ting nong d6 clia mot ion trong
dung dich thi d§ hoa tan cta két tua s& giam xudng (d9 tan bé dén mirc co
thé bo qua duoc). Thuong thi chat thém vao nudc rira két tia 1a mot chat
d& bay hoi, dé khi nung ta c6 thé dudi né ra hét khoi két tua.

- Rura bang dung dich chit dién giai: rira két tua bang dung dich
chat dién giai dé ngan ngira hién twong hoa keo, khong nén rira két tia
bang nudc cat, ma nén dung mot dung dich lodng cua chit dién gidi nao
d6. Lic bay gio cac ion bi hap phu truée s& dugc rira sach va két tia sé
lai hip phu cac ion cta chit dién giai da dung dé rira: & dy c6 su hap
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phu thay thé, chét dién giai phai 1a chat d& bay hoi (acid d& bay hoi hay
muodi amonium).

- Rira bang céc chét’ngén duoc l;ét tia khoi bi thuy phan: Vi du, két
tua MgNH4PO, 1a mot chat c6 san pham thuy phan 1a NH,OH:

MgNH4PO4 +H,0 = MgHPO4 + NH,OH
nén duogc rira bang mot dung dich amoniac lodng.

- Rira bang nuée: Trong nhirng truong hop két tua khong bi mat do
bi hoa tan, cling khong tao dugc dung dich keo va khong bi thuy phan thi
c6 thé dung nudc cat dé rira két tua. Trong da sb truong hop, nude rira
can phai dun ndng vi nhu vay s& lam giam duoc hé sb nhdt va cac dung
dich nong sé€ loc dugc nhanh hon.

Ky thudt rira: Trudc hét rira bang cach ling va sau khi gan sach ta
moi rira két tha trén gidy loc. Cai loi ctia két tiia nay 1a két tia d& tron 1an
v6i nude rira va dong thoi cac phan tir két tua lai khong lam bit 15 gidy
loc. Thuong ta rira bang cach lang d6 vai lan réi méi chuyén toan bo két
tha 1én gidy loc. Pay 1a lac quan trong nhat, néu danh mat mot giot chat
long 1a két qua phén tich c6 thé bi sai.

Cach rrea:

Vi ciing mot thé tich dung dich rira toi da cho phép thi rira nhiéu
lan sé tot hon rua it 1an. Két luan nay dugc rat ra tir cong thuc:

v
A = Aol (59)
Trong do: Ay luong chit ban con lai sau n lan rira

Ag: lugng chit ban c¢6 ban dau
V: thé tich dich rira ding cho mdi lan
Vo: thé tich dich rira con lai sau mdi lan ria
n: s6 1an rira
Vi du: C6 100 ml dich rira, néu Vo = 1 ml.
Rira 5 lan (V =20 ml) — As = Ag(;)°
Rira 10 lan (V = 10 ml) - Ag = Ao()1°

RO rang Ao < As: V6i 100 ml dich rira, chia thanh 10 lan, luong
chat ban con lai it hon so véi trudng hop rira 5 lan. Mit khac tir cong
thire ta thiy néu Vo nho thi A, cang nhé. Do d6 khi mdi 1an rira phai cho
dich rtra chay kiét mai chong sach.
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5.3.5. SAy va nung két tia

Dé chuyén dang két tua thanh dang can, ngudi ta thuong ding
phuong phap sdy kho va nung. Mot sd két tua co thé chuyén dé dang
sang dang can bang cach sy kho & nhiét do thudng ma khéng can dun
nong, bﬁng céch rira két taa voi dung moi hiru co nhu ruou, ete, vi du khi
xac dinh  natri  duwéi dang mudi natri uranyl acetate
Nazn(U02)3(CH3COO)96H20

Nhiéu két tiia dugc chuyén thanh dang can bang cach siy ¢ nhiét
do khoang 100°C. Vi du c6 thé say kho cac két tua kim loai tach ra khi
dién phan, céac két ttia kim loai véi thudc thir hiru co...

Nhiét do nung két tha tuy thudc vao dang tua va dang can dinh trudc:

- ’Séy 0 nhiét do du('fi’ 250°C néu chi can loai nudc hép phu hoac
nude két tinh. Vi du AgCl sdy & 100 - 130°C.

- Phuong phap pho bién dé chuyén dang két tua thanh dang can la
nung & nhiét do tir 600°C — 1100°C tly thudc vao dang tia. Vi du, nung &
700 - 800°C véi dang tia BaSO4 va dang can BaSO4; nung & 900°C v6i
dang tia Fe(OH); va dang can Fe;O3; nung & 600°C véi dang tia CaC,04
va dang can CaCOj3 va nung & 1200°C v&i dang can CaO.

Sau khi sdy, nung két tia, dé nguoi két tia trong binh hut am rdi
mai can.

Ky thudt nung: Dung diia thuy tinh c¢6 dau nhon kéo gidy loc ra
khoi phéu, gap mép gidy loc lai thé nao d6 dé két tia tan ra xung quanh
gidy roi dem bo vao chén nung, cho dinh nhon quay 1én trén va nung cho
dén khi c6 khoi luong khong doi. Néu ding 10 dién thi trude hét phai dot
gidy loc ¢ dén (hodc & bép dién) va sau khi hét khoi méi bo chén vao
nung. Sau khi nung xong (khoang 30 phut), cho chén vao binh lam kho
(binh hat am) dé chén khoi hip thy hoi nudc trong khong khi va khoi
tang khoi luong. Khong nén ddy binh ngay ma phai dé sau vai phut roi
day, vi néu khong thi khi chén ngudi, trong binh s& c6 khoang chan
khong va ta kho mé nap binh.

5.3.6. Can

Trudc khi cén, can cho két tiia dang can vao binh hut 4m khoang 20
phat dé dwa vé nhiét do phong. Pay 1a giai doan cudi cing nhung rat
quan trong dé xac dinh khdi luong ctia két tiia & dang can. Phai can trén
can phan tich c¢6 do chinh xac 0,0001 g.

Trong phan tich, nguoi ta st dung hai loai can d6 la can ky thuat va
can phan tich.
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Cdn ky thudt: 1a loai can c6 do chinh xac khong cao, chi ¢c6 mét, hai
hodc ba sb 1&, can k¥ thuat dugc dung dé can nhiing vat khong can chinh
X4c cao va dung dé can so b trude khi can trén can phén tich.

Céan phén tich: 12 mét dung cu vat 1y chinh xac doi héi phai sir
dung mot cach can than. Hién nay cé rat nhiéu loai can phan tich, mdi
mot loai can déu cd nhitng yéu cau khac nhau khi st dung, vi vay can
thue hién ddy du cic quy tic khi st dung bat ky mét loai cAn phan tich
nao. Trong giéo trinh nay, chung ta khong dé cap dén cach sir dung cac
loai can phan tich ma chi luu ¥ mot sd quy tic chung ddi véi viée sir
dung can phan tich:

- Trudc hét moi lan can phai kiém tra tinh trang cta can.

- Tuyét ddi khong dugc dung cham vao can khi can ¢ trang thai
hoat dong.

- Khdng cn vat can c6 khéi luong vuot qua gidi han cho phép.

- Khéng dat 1én dia can nhimg vat giy ban, am. Cac chét 1ong, cic
chat d€ bay hoi,... can phdi can trong chén can c6 nit nham.

- Khong can nhirng vat qua lanh hodc qua nong.

- Khong ding tay dé l1dy qua cdn ma phai dung cdp c6 moé nhya
hay sung.

5.4. CAC PHEP TiNH TOAN TRONG PHAN TiCH KHOI LUQNG

Viéc tinh toan cac két qua phéan tich dya trén cac dir kién do dugc
12 mot phan khong thé tach roi cta bat ky mot phép dinh luong nao. Vi
vay, khong chi tién hanh xac dinh c4n than ma ca viéc tinh toan chinh
xéc 1a diéu hét sirc quan trong.

** Mau o dang ran

(1) Céan a gam mau, bang phuong phap phan tich khéi luong thu
dugc m gam cau tir dudi dang don chit hodc hop chét:

- Néu dang can ciing 1a dang can tinh ham luong:

%X = %100% (5.10)

Tir 0,3200 g mau dat, bang phuong phap phén tich khéi lugng thu duoc
0,1200 g SiO,, xac dinh % SiO, trong mau dat.
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Giai
%Si0; = (0,1200/0,3200) x100% = 37,50 (%)

- Néu dang can khac dang can tinh ham luong, sir dung hé 5O
chuyén F dé chuyén khéi luong dang can sang dang cén tinh:

F = Sdwmgtinh o pa 55 thich hop (5.11)

Mdang cin

H¢ so chuyen la dai lwong can phai nhan voi khoi luong cua dang
can dé duoc khoi lwong cua dang can xac dinh.

‘
Jo!
D

Vi du 5.6
X&c dinh ham luong Si trong mau dat & vi du 5.5.
Giai
Véi dang can la SiO, = 0,1200g ta c6
mg; = F X mgjo, = Msi mgio _ 2808 x 0,1200 = 0,561
Msio, 2~ 60,08
Hay: %Si = 05261 X 100% = 17,53 %

Xéc dinh F cua dang tinh Mg, MgO, MgCOs biét dang can Mg,P,0y.
Xac dinh F cua dang tinh la Fe, Fe304, dang can la Fe,Os.
Giai

Mm Mmgo Mmgco
FMg = £ XZ; FMgO = XZ FMgCO3 = ¢X2
Mwmg,P,0; Mmg,P,07 Mmg,P,07
MF MM (0] 2
FFe > xz' FF€3O4 = £ =
MF9203 MFEZO3 3

(2) Can a(g) mau, hoa tan thanh V(ml) dung dich. Tir Vx(ml) dung
dich mau, bang phuong phap khoi lugng thu dugc m(g) cau tir dudi dang
don chat hoac hgp chat:

%X = = x 100 X — x F (5.12)
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% Mau ¢ dang dung dich

a. Tir Vy (ml) miu, bang phuong phap phan tich khéi luong thu
duogc m(g) dang can:
1000

CX()—mex (5.13)

b. Liy V(ml) dung d1ch mau dem pha lodng thanh Vi(ml) dung
dich. Lay Vyx (ml) dung dich dem phan tich khoi lugng, thu dugc m(g)
dang can:
1000

o (5.14)

CX(%) = mex—x

N6i chung phwong phép phan tich khdi luong cho két qué kha tin

cdy va chinh xac khi xac dinh cac cau tir lugng 16n va trung binh. D61 voi

cac phuong phap khoi lugng sai s6 thuong dao dong trong gidi han tir 0,2
- 0,4 %.

5.5. PHAM VI SU DUNG

Khi luong chat phan tich du 16n thi phuong phap khdi luong 1a
phuong phap tin cy va chinh xac. Phuong phap nay cho phép xac dinh
hau hét cac nguyén td can gip trong thién nhién.

Nhuoc diém cua phuong phap nay 1a mat nhiéu thoi gian, nhiéu khi
khong dap mng dugc yéu cau kiém tra nhanh trong nghién ctru va san
xuat. Tuy vay, vi c6 do tin cdy cao va do chinh xac cao nén dén nay
phuong phap nay van duoc coi 13 phuong phap trong tai, dé danh gia tinh
dung dan cua cac két qua phan tich theo cac phuong phap khac nhau.

Vi vay, phan tich khéi luong chi dung khi yéu cau vé do chinh xac
cao ma khong cht y dén yéu t6 thoi gian.

5.6. UNG DUNG
5.6.1. Pinh d9 am, nwéc két tinh, chat dé bay hoi va dd tro

Ngoai viéc st dung phwong phéap phan tich khdi lugng dé xac dinh
ham lugng cac khoang san trong cac loai quang, dat, da,... nguoi ta
thuong dung phwong phap phén tich khoi lugng d€ xac dinh d6 &m hodc
nuoc ket tinh, xac dinh chat bay hoi va dinh do tro.

% Xdc dinh dé am hodc nude két tinh

Nguyén tac xac dinh gi(f) am hodc nlgdc két tinh 1a sfiy ;nﬁu Q nhiét
do thich hop (100 -110°C dé x4c dinh d6 4m, 120 - 200 °C néu mudn xac
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dinh nudc két tinh) dé dudi nude ra khoi mau cho dén khi phan con lai
ctia mau co6 khoi lvgng khong doi. Cach thyc hién nhu sau:

- Sy chén ¢ nhiét do thich hop dén khéi luong khong dbi, can
duoc gia tri mo (g).

- Cho luong mau vao chén vai khéi luong tir 1-10 g, can dugc khoi
luong my (9):

M1 =My + M5,

- Séy chén va mau dén khéi lugng khong ddi, can dugc khoi lugng

m(9):
m, = Mo + M’ (m’: khéi lugng mau khd, g)
D6 4m = MminT™ 100 = TaTm2 ><100
Mmiu my—

% Xdc dinh chat bay hoi

Th}rc hién twong ty nhu cé}ch xac dinh do §n3 nhung ¢ nhiét d(:) cao.
Vi du, ’dé Xép dinh CO, trong7méu da voi, nung mau & 500-600°C dé dudi
CO, den khoi lugng khong doi:

Khéi lwgng chén: mg (g)

Khéi Iwong chén + mau (my): my = Mo + m,z,

Sau khi dubi C02 can lai: m; (g) =my+m’

%C0, = —mau— >< 100% = >< 100%

Mpm3u my—m

¢ Binh dé tro

Thuyc hién tuong ty nhu cach xac di~nh Chfi‘g bay hoi nhung & nhiét
d6 600 — 800°C va do tro dugc tinh trén mau da siy kho:

X 100%

% d tro = T2
mi;—my

(M1 = Mo + M5y, VGi My, da say kho)
5.6.2. Pinh hrong bang cach tao két tia

Ngudi ta ¢ thé st dung thude thir v co hoidc hiru co dé két tia cac
cau tir can xac dinh.

 Thudc thir vé co

Bang 5.1 thdng ké cac thude thir. Cot 1 1a cac thude thir vo co ding
de ket tia céac ion trong cft 2. Cac hop chat trong ngodc la dang can
tuong tng vaéi ion do.
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Bang 5.1: Mot sb thude thir vo co thong dung

Thubc thir Nguyén td cin xac dinh
NH3(dung dich) Be (BeO), Al (Al,O3), Se (Se;03), Fe (Fe 03),
Zr (SrOy), Sn (SnOy)
(NH4)HPO, Mg (Mg2P,05), Al (AIPO,), Mn (MnP,05),
Zn (Zn,P,05), Cd (Cd,P,07), Bi (BiPO4)
H,SO, Cd, Sn, Pb, Ba (dudi dang sulfate)
H,PtCl, K (K2PtClg), Rb, Cs (M2PtCls)
H,C,04 Ca (Ca0), Sr(Sr0), Th (ThO,)
AgNO; Cl (AgCl), Br (BrCl), I (ICl)
BaCl, S0,%(BaS0.)
NH,CI, MgCl, PO,> (Mg2P,09)

% Thudc thir hitu co

Thudc thir hitu co co thé dugc dung trong phuong phap phan tich
khéi lugng dé dinh lugng céc ion kim loai bang cach tao két tua thong
thuong. Nhin chung, thudc thir hitu co ¢ kha ning tao voi cc ion can
x4c dinh cac hop chét c6 khéi lugng phén tir 16n, 1am ting do nhay cua
phép xéac dinh. Mot s6 thude thir hitu co théng dung dugc trinh bay trong
phan Phy lyc.

5.7. PANH GIA PHUONG PHAP PHAN TiCH KHOI LUQNG

Phan tich khdi lugng, ciing nhu cac phuong phap phan tich thé tich
va dung cu, c6 nhitng wu va nhugc diém cua no.

Phan tich khdi lwong khong can chuan ddi chiéu, dwa vao khdi
luong mau di dung va khéi lugng két tia, trén co sé phan tmg hop thirc
c6 thé tinh dugc ham lugng chat can dinh lugng trong mau. Nho d6 két
qua phan tich n6éi chung c6 do 1ap lai rat tot, do tin cdy cao co thé dung
lam chuan dé danh gia cac phuong phap khac. Pay chinh 1a vu diém cua
phuong phéap.

Trong phuong phap khoi lwong, lién quan . dén kha nang tach mot
lugng nho két tia tir mot the tich kha 16n ctia mau thir chira nhiéu thanh

phan khac nén két tiia bi mat do nhiéu nguyén nhan (nhu do tan ciia két
tua, keo tu kho khan do lugng tua it, do qua trinh lgc rira tiia). Do nhitng
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nguyén nhan nay ma thuong dung phuong phap phan tich khéi lwong cho
cac thanh phan trong mau trén 1%.

Phan tich khoi luong dua vao thude tht tao két ta. Thuong thube
thr nay dung cho m¢t nhém ion, nén céc ion trong cung mot nhom sé can
tré nhau khi phan tich bang két tia, diy ciing chinh 1a yéu diém cua
phuong phéap khdi luong.

Do dung cua phuong phap khdi lwong thay dbi tuy thude vao ban
chit va diéu kién két tua nhu: do tan, déng tua, keo tu cling nhu thanh
phan héa hoc cua dang can. Vi du: Xac dinh st trong mau phan tich
khong chira cac kim loai nang c6 thé chi pham sai s6 1-2%. Cing dinh
luong sat nhung trong méu nhiéu thanh phan nhit 1a kim loai nang, sai 5O
tang lén nhiéu do taa bi nhiém ban phai rira nhiéu, mat tua sat.

Nhin chung, véi mau chat chta phan tich tir 1% trd 1én, phuong
phap khdi lugng c6 sai s6 thap hon cac phuong phép khac khoang 1-2%.
Vé mit thoi gian thao tac, v6i mot mau phén tich ding phuwong phap khoi
luong khong chic chan dd can nhiéu thoi gian hon cac phuong phap
khac. Nhung khi s mau ting 1én, cic qua trinh ta, loc, ria,... tiéu tén
nhiéu thoi gian. Trong trudng hop nay, cac phuong phap chuan do khac
td ra wu viét hon.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

CAU HOI VA BAI TAP

Khi x4ac dinh phdt pho duéi MgP,0; va dudi dang
(NH4)3P04.12M003 ma néu ta lam mat di cung mot lugng két tha thi
& truong hop nao két qua phan tich bj anh huong nhiéu hon? Thir
tinh xem néu mat 1 miligam dang can thi két qua s& ra sao?

Dé xac dinh MgO trong xi ming. Ngudi ta can 1,8610 g mau, dém
phan huy thanh dung dich, tach Ca va ché hoa thu dwoc 250 ml, 1iy
100 ml két taa ion Mg2+ dudi dang MgNH4PO4. Sau khi lgc, rira va
nung két tua ta thu duoc 0,2516 g Mg,P,07. Tinh ham lwong MgO
trong mau. Biét Mg,P,07 = 222,55 g, MgO = 40,3 g.

Trong dong thau chi c6 dong, thiéc’ va kém, dem phan tich 0,8325 g
dong thau thi thu dugc Q,6729 g két tia CuSCN va 0,0432 g SnO..
Hay tinh TP% cua loai dong thau nay (Sn: 118,71 g/mol).

Tinh hz‘lmﬂluong Al,O3 trong cao lanh, néu léy 1,0090 g mau dem phén
hay chuyén thanh dung dich, sau khi tach silicat, két tua AI(OH); bang
dung dich NH3, dem nung két tua d6 can dugc 0,1561 g Al,Os.

Ham luong calcium trong 200,0 ml mau nuéc khoang duoc Xéc dinh
béng phuong phap phan tich khoi lwong nhu sau: Két tha Ca® béng
thudc két tha (NH4)2C204 du, loc két tia Ca,C,04 bang pheu XOp voi
dung dich rira két tia 13 dung dich (NH4)2C204 loang. Sau do, sy va
nung két tua tai nhiét do thich hop, dé chuyen dang tua thanh dang
can Ca0. Pé ngudi mau va can duge 0,1132 g CaO (56,077 g/mol).

a. Giai thich tai sao dung dung dich rura két tia 1a dung dich
(NH,)2C,04 lodng (dua ra it nhat 2 1y do).

b. C6 thé ding thudc két tia Na,C,04 thay cho (NH,)2C204 duoc
khong? Tai sao?

c. Tinh nong do Ca (40,078 g/mol) co trong mau nudc khoang duoc
biéu dién dudi dang sé miligam Ca trong 100 ml nuéc.

Pé xac dinh S04 ¢ trong 100 ml dung dich phéan tich, nguoi ta cho
vao d6 mét luong du BaCl,. Két tua thu duoc dem loc, rira sach,
nung dén khéi luong khong ddi can dugce 0,3029 g. Tinh nong do
g/L cua SO4* trong dung dich.

Can 1,053 g hdn hop gém (CaCl, va Ca(NOs),) dem hoa tan va cho
phan tng véi H,C,04 du thu dugce két ta Ca,C,0,. Loc, rira két tua,
lam kho va nung dén khéi lugng khong ddi can duge 0,3872 g CaO.
Tinh phan trim mdi mudi trong hdn hop?
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5.8.

188

Dé xac dinh luu huynh trong gang ngudi ta can 5,904 g, sau d6 hoa
tan n6 vao HCI, khi H,S bay ra ngudi ta cho hap thu bang dung dich
mudi Cd**, tiép theo két tua CdS hoa tan bang dung dich du CuSO,
thi thu duoc két tia CuS, dem nung va can duogc 0,0732 g CuO. Hay
tinh ham lugng % S trong gang.



Chuong VI

PHUONG PHAP PHAN TiCH THE TiCH
(PHUONG PHAP PHAN TiCH CHUAN PQ)

MUC TIEU

- Trinh bay dwoc nguyén tic ciia phwong phdp chuin dé va cdc yéu
cdu cua phdan wng dung trong chuan do.

- Phan bigt dwoc hai cich xdc dinh diém twong dwong, phin biét
dugc diem twong dwong va diém ket thuc.

- Trinh bay dwoc cdac ky thudt chudn d va cdch tinh két qud trong
phwong phap chudn dp.

- Gidi thich dwoc chit géc, dung dich goc, dung dich chuin, cich
tinh hé so hiéu chinh cua dung dich.

6.1.NGUYEN TAC VA MOT SO KHAI NIEM
6.1.1. Nguyén tic

Phuong phap phan tich dinh lugng dya trén viée do lugng thube
thir can dung da biét nong do chinh xac (thuong tinh theo the tich) dé
phan tng vira di v6i mot lugng dung dich di cho ctia chét can xac dinh
goi 1a phuong phap chuan d¢ hay con goi 1a phuong phap phan tich thé
tich.

Mot trong nhiing sy khac nhau quan trong nhat giita phan tich thé
tich v6i phan tich trong luong 1a khi chuan d6 khong duge cho du thude
thir, lugng thudc thir phai tuong dwong vé6i lwong chat can xac dinh theo
dung phuong trinh phan mg héa hoc. Dya trén su twong duong Ay ta sé
tinh ra dugc lugng chat can phan tich.

C6 thé biéu dién qua trinh chuan do nhu sau:

Dé phan tich mot chat A ngudi ta chuyén nd vao dung dich bang
mot dung méi thich hop (nudc, acid, kiém hay chat oxy hoa khu...) sau
d6 dung pipette 1dy chinh xac mot thé tich (ml) dung dich thu duge cho
vao binh tam giac (erlen) va thém tir tir thudc thir R (thuong duoc chira
trong burette) vao dung dich can phan tich cho dén khi phan tng vira da
v6i toan bo luong chit can phan tich.
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