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Chuong I

KY THUAT THi NGHIEM HOA HQC HU'U CO

BAI 1: NOI QUY VA QUY TAC LAM VIEC TRONG PHONG THi NGHIEM
HOA HQC HU'U CO
1.1. N§i quy phong thi nghiém héa hgc hiru co
a) Phdi nghién civu kj cdc thi nghiém sé tién hanh trude khi dén PTN

- Poc tai liéu hudng dan va tham khao tai liéu dé nim vitng muc dich, yéu cau,
céch tién hanh thi nghiém.

- Céac thi nghiém c6 chit doc hai phai du kién trude cach sir dung va phong
chéng.
b) Khi tién hanh thi nghiém

- Phai c4n than trong thao tic tranh gy tai nan, gy doc hai cho ban than va
nhiing ngudi xung quanh.

- Tuan thi theo chi dan cta tai liéu hudng dan thuc hanh va ctia can bo phu trach
PTN.

- Khong ty v 1am cac thi nghiém ngoai ndi dung bai hoc.

- Khong gy on a0, cudi dua va an udng trong lic tién hanh thi nghiém.

- Khi c6 tai nan xdy ra phai bao nhanh chong véi giang vién, can by phu trach
PTN.
¢) Phdi giiv gin héa chit, dung cu khéng dwoc hw héng

- Mdi sinh vién phai c6 ¥ thire giit gin dung cu, tiét kiém hoa chat trong qua trinh
thuc hanh.

- Ly hoa chat dung lugng di ghi trong tai 1iéu, mdi héa chat dung mot dung cu
riéng.

- Sau khi 4y hoa chat xong phai dé lo dang vao vi tri cil.

- Khéng dé hoa chit day ban vao nguoi khac.

- Héa chat noi d6 ra ngoai phai xt Iy ding cach va don ngay.

- Rét cac hoa chat thai vao binh chira dung mai thai.
d) Déi véi cdc thi nghiém cdc chit déc phdi hét sive chit

- LAy that dung luong hoa chat theo huéng dan.

- Piéu ché vira di dung thi dimg ngay thi nghiém.



- Thiét bi thi nghiém phai dam bao an toan, khong dé ro ri khi doc ra ngoai.
- Khi cén thiét phai thyc hién trong td hut.
- Huy chat doc hai ngay sau khi thyc hién xong thi nghiém.
e) Tham gia ddy dii va c6 hiéu qud cao cdc buoi thi nghiém
- Vang thyc hanh phai xin phép va thuc hanh bu.
- Khéng tu ¥ bo vé som.
) Cuédi buéi thi nghiém
- Lam va ndp tudng trinh.
- Rtra sach céc dung cu.
- Xép lai hoa chat gon gang, ding noi quy dinh.
- Don vé sinh sach sé.
- Kiém tra va tit cac thiét bi dién nudc trude khi roi PTN.
1.2. Chuan bi thi nghiém, 1am dé cwong va twong trinh thi nghi¢m
Trudc khi lam thi nghiém, sinh vién cAn phai chuan bi truéc dé& cuong thi
nghiém, doc cac van dé 1y thuyét lién quan dén thi nghiém nhu tim hiéu tinh chit cta
chat ban dau, san pham dé hiéu rd cach 1am viéc, chuan bi tuong trinh theo mau quy
dinh, roi bo sung thém cic hién tuong quan sat thuc té, nhitng ky nang thi nghiém,
kinh nghiém dé thi nghiém thanh cong.
MAU 1: BAO CAO THi NGHIEM LUQNG NHO

Ténthi | Muc dich thi Cach tién hanh thi | Hién Giai thich viét Cht
nghiém nghi¢m nghiém tuong phuong trinh y
1 2 3 4 5 6

2. Danh gia cia gido vién:

MAU 2: BAO CAO THi NGHIEM BAI TONG HQP HUU CO

1. Muc dich thi nghiém
2. Phéan @ng chinh
3. Phan ung phu

4. Tinh chit, khoi lwgng chat ban diu va chat cudi



Khéi lugng mol (M), nhiét do sdi (t°), nhiét 6 nong chay (t°,), khdi lugng
riéng (d), khéi luong (m), thé tich (V) chat tham gia va san pham.

5. Cach tién hanh thi nghiém

Néu tém tit cac bude lam thi nghiém.

6. Cac ky ning thi nghiém cin hru y dé ning cao hiéu suit phan @ng

7. Két qua thi nghiém

- Hiéu suat phan tng.
- Tinh chét cua chat thu duge.

7. Panh gia chaa giao vién
BAI 2: AN TOAN TRONG THi NGHIEM
2.1. Sir dung héa chiat

Biét sir dung dung cac hoa chit hitu co va cac dung cu thuy tinh khong nhiing
mang lai hiéu qué kinh t& ma quan trong hon hét 13 tranh cac bién cb nguy hiém xay
ra,...Pé han ché va tranh dugc cac bién ¢ c6 thé xdy ra trong phong thi nghiém, cn
lru ¥ mot sb diém sau day:

- Céc chat, cac dung moi dé chay khong dugc dé gan Itra, khong dun bang ngon
Itra tran khong c6 ludi amiang.

- Céc chit, cac dung moi c6 ddc tinh khi pha ché va sir dung déu tién hanh trong
tu hut.

- Khi sir dung cac axit dic, natri kim loai, brom, hop chit cianua (—CN)....phai
rat can than. Khi pha ché axit sunfuric v6i nudc khong dugc dd nude vao axit dic,
natri kim loai khong duoc dé gin nude ma phai duoc bao quan trong dau hoa.

- Khong duoc ngri truc tiép cac chat dé chay, dé bay hoi khi chwa biét cac chét
d6 1a chat gi, khong duogc cui mat sat dé nhin khi dun céc chét hoic khuéy tron cac
chét.

- Néu bj axit dic H,SO,, HNO; roi trén da, 1ap ttc rira nhiéu va k¥ bang nudc,
sau d6 rira bang dung dich lodng NaHCO; 3% va cudi cung rira lai bang nudc.

- Néu bi dinh bazo ciing rira 1ap trc bang nhiéu nude, sau d6 voi axit acetic
CH;COOH 1% va cubi cung rira bang nudc.

- Néu bj hoa chét, axit roi vao mait 1ap thrc rura nhiéu 1an béng nudc. Truong hop

nang phai di bénh vién cap ctru.



2.2. Str dung cac dung cu thuy tinh
Thuy tinh rat dé v& nén khi sir dung phai luu ¥ cac trudng hop sau:

- Khi cho 6ng thily tinh qua nut cao su phai can than, rat dé gay, ...

- Khi dung diia thuy tinh dé khudy chit, diia d& gdy, c6 thé gay thuong tich,. ..

- Khong dugc cho nudc nong, nudc dang sdi vao dung cu thuy tinh dang lanh
hay & nhiét do thuong, rat d& va.

- Khi dun céc dung cu thuy tinh & nhi¢t do cao can gia nhié¢t tu tu, to lanh dén
nong.

- Khéng duoc dung dung cu thuy tinh diy bang nhu erlen tao chan khong, rat
dé v&. Chi sir dung cac dung cu thuy tinh riéng duge dung cho chan khong.

- Khong dugce rira dung cu thily tinh, nhat 1a nhiét ké dang néng bang nude lanh
(dé nguodi méi dugce rira).

- Néu bi dut tay do manh thuy tinh, thudng cho mau chay vai gidy dé 16i cudn
chat ban ra. Sau d6 dung rugu 90° sat tring rdi bang lai. Trudng hop ning phai di bénh
vién.

2.3. Phwong phap cép citu so' b

- Khi bi bong nhiét: Bdi ngay dung dich KMnO, lodng hay rugu vao chd bi
bong, sau do bdi glicerol, md vazolin hay sunfidin.

- Khi bi bong kiém dic: Rira chd bi bong nhiéu lan bang nude roi dung axit
acetic hay axit boric 1%.

- Khi bi bong brom: Rtra nhiéu lan béng rugu etylic roi béng dung dich Na,S,0;
10%, sau d6 bdi vazolin vao chd bong.

- Khi bi bong phenol: Rira nhicu 1an bang glicerol cho téi khi mau da tro lai
binh thuong rdi rira bang nude, sau d6 bang vét thurong bang bong tam glicerol.

- Khi roi chét hiru co 1én da: Trong da sé truong hop rira bang nuée khong cé
tac dung thi rira bang dung méi hitu co (ruou etylic) nhung rira nhanh va bang mot
luong 16n dung moi, tranh tao thanh dung dich dac chét hitu co trén da.

- Khi hit phai khi brom hay clo: Ngti bang dung dich amoniac lodng hay rugu

etylic roi di ra chd thoang.



- Khi bi dau doc boi hoa chit: Uéng mot lugng tuong ddi nhiéu nuée sau do
néu bi dau doc boi axit thi uéng mét cdc NaHCO; 2%, néu béi kiém thi uéng mdt cbe
axit acetic hay axit limonic 2%.

- Khi bj thurong bai manh thiy tinh: Gip hét manh thiy tinh ra khoi vét thuong,
bbi con iod 3% rdi bang vét thuong lai. Néu chay mau nhiéu thi cot garo roi dua dén
trung tim y t& gan nhat.

- Khi c6 dam chay: Tat hét dén hay bép dién, dap tit ngon ltra bang khin hay
chin amiang hodc cat, néu can dung binh khi CO,.

- Trong moi trudng hop néu bi ddu doc niang hay bi chay 16n phai goi y, béac si
hay co quan phong chay chira chay.

BAI 3: CAC DUNG CU VA THIET BI CO BAN TRONG PHONG THi
NGHIEM

3.1. Binh cau co nham

a b c
Hinh 1.1. Céc loai binh céu
a. Binh cau I ¢6; b. Binh cdu 2 cé; c. Binh cau 3 c6
3.2. Sinh han
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Hinh 1.2. Cac loai sinh han

a,b. Sinh han thcfng; c. Sinh han bau; d.e. Sinh han xodn

3.3. Phéu

Hinh 1.3. Cac loai phéu
a. Phéu dudi ngdn; b. Phéu dudi dai; c. Phéu loc dp sudt; d. Phéu Buchner cé mang loc;
e. Phéu sir Buchner

3.4. Co néi

A
%
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Hinh 1.4. Cac ¢b noi
a. C6 noi Claizen; b. Cé néi cé nhéanh; c. Cé noi thwong;
d. Co noi sung bo cat chan khong; e. Co noi sueng bo cat thuong
3.5. Cac dung cu thong dung
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Hinh 1.5. Cac dung cu thong dung

a. Coc (becher); b. Binh tam gidc (erlen); c. nut nham, d. binh tam gidc hit chan khong;
e. Binh dinh miic, f. Phéu chiét; g. Ong dong; h: Nhiét ké ¢ mit nham; i. Pipet thang; j: Pipet
bau, k: Cét Vigreux ngdn; 1: Cot Vigreux dai; m: BY gid dé.

3.6. Mot so thiét bi co ban trong phong thi nghiém hiru co

(2




Hinh 1.6. Mot s6 thiét bi co ban trong phong thi nghiém hiru co

a. Bo loc hut chan khong, b. Binh hut am; c. Can ky thuat; d. Can phan tich;
e. Bep dun binh cau, f. Bé siéu am; g: Bép cach thuy, h. Tu say, i: Tu hut;
Jj: May co quay chan khong

BAI 4: CAC PHUONG PHAP TINH CHE HQP CHAT HU'U CO

Tinh ché cac hop chét hitu co 13 mot khau khéng thé thiéu dugc trong qué trinh
tong hop hiru co. C6 nhiéu phuong phap tinh ché. Sau day sé& trinh bay mot sé phuong
phap don gian va thong dung duoc sir dung nhiéu trong cac phong thi nghiém va trong
cong nghiép.

4.1. Phwong phap két tinh

La phuong phap thong dung dé tach cac chat rn ra khoi hdn hop cta chung. Co
thé két tinh tir dung dich bio hoa va tir trang thai nong chay. Phuwong phép két tinh don
gian nhét 1a phuong phap két tinh tir dung dich bio hoa (So' dé 1).

Hoa tan chét ran can két tinh trong dung moi thich hop & nhiét do soi (thuong 1a
nhiét do so1 cia dung moi). V&i mot luong chit hoa tan xac dinh, lic diu cho mét
lwong dung moi vira phai, dun soi sau d6 tiép tuc bo sung thém dung méi cho dén khi
chat ran tan hoan toan (¢ nhiét do s6i). Cha y dung méi chi da hoa tan hét, khong duoc
thira. Néu trong qua trinh hoa tan nhu trén xuét hién 16p dau, can thém dung moi tiép
va dun cho tan hét 16p dau. Néu dung dich hoa tan c6 mau thi can thém than hoat tinh
(v6i ham lugng bang 1-2% ham luong chét hoa tan) vao dung dich va dun soi lai dung

dich.



Sau khi hoa tan xong can phai loc nong ngay dé loai tap chat khong tan, s& co
dung dich trong suét. Dung dich sau khi loc dé ngudi tir tir s& két tinh. C6 trudng hop
phai lap di lap lai hai, ba lan qua trinh két tinh nhu vay méi dat duge do tinh khiét cao.
Truong hop dé dung dich ngudi ma khong két tinh duoc, thi can cho thém vao dung
dich vai hat nhé tinh thé tinh khiét cua chinh chat két tinh, hoac dung diia thay tinh co
vao thanh binh cho dén khi tinh thé xuit hién. Dung dich qua lodng ciing kho két tinh
hodc két tinh khong hoan toan. Trong qué trinh nay, can phai c6 dac dung dich lai cho
dung dung dich bio hoa. Céc tinh thé két tinh dem loc, 1am khé va xac dinh nhiét d6
nong chay.

Diéu quan trong 1 phai chon dugc dung moéi thich hop. Céc chét phan cuc dé
tan trong dung moi phan cuc. Cac chat khong phan cuc dé tan trong dung moi khong
phéan cuc.

Cac dung moi phan cuc thuong dung: nudc, ancol, ete, este, axit acetic, axit
fomic.

Cac dung moéi khong phan cuc thuong dung: hexan, cyclohexan, carbon
tetraclorua, carbon disunfua,...

Néu khong chon duoc mot dung mdi thich hop dé hoa tan, thi phai ding hdn
hop dung méi. Hon hop dung méi cé thé dung nudc—etanol, aceton—nude, axit acetic—
nudc, cloroform—ete dau hoa,...Hon hop dung méi c6 thé gdm hai hoic ba loai nhung
phai hoa tan 14n nhau tbt.

Cdc dung moi duoc chon phai thoa man mot 6 tinh chat sau:

- Phai tan t6t chat hoa tan ¢ nhiét do cao va rét it tan & nhiét do thuong va lanh.

- Khong phan tng hoa hoc voi chét tan.

- Céc tap chét khong tan trong dung moéi ¢ nhiét d§ cao hoac hoa tan tdt & nhiét
do thuong va lanh.

- Dung méi chon phai d& dang bay hoi khoi bé mit tinh thé.

- Nhiét do soi cua dung dich phai thap hon nhiét do nong chay cua chét rin

khoang 10-15°C.



Hoa tan hén hop chat Loc néng loai Dé ngudi Loc hut dé
ran & nhiét do séi clia bd chat khéng cho két tinh thu tinh thé
dung moi tan

So dd 1: Qua trinh két tinh chat

4.2. Phwong phap chiét
4.2.1. Dinh nghia

Phuong phap chiét dung dé tach chét ra khoi hdn hop chét ran hodc dung dich
hoic huyén phu bing dung méi thich hop & nhiét d6 phong hodc & nhiét d6 soi cua
dung moi. Nguyén tic can ban cua sy chiét long—1éng 1a dua vao dinh luat phan bd
Nernst cho biét sy phan bd ctia mot chit tan vao hai pha 16ng va hai pha long nay
khong hoa tan vao nhau.

Hang s6 phan bd K ctia mot chat tan cho biét kha nang hoa tan ctia chat nay ddi

v6i hai pha 16ng tai thoi diém can bang.

C,: Nong do chit tan trong pha (a) tai thoi diém can bang.
Cp: Nong do chét tan trong pha (b) tai thoi diém can bang.

Héng $6 phan bd K cta mot chét tan tuong ddi it thay doi theo nhiét d6 hoac
ndng d6 cua chit tan co trong dung dich ban dau, tuy nhién hang sb ndy thay ddi theo
dung moi va dung dich — nude. Riéng vdi dung dich nude, pH cua dung dich c6 nhiing
anh huéng quan trong, nhat 1a ¢ pH axit yéu va ¢ pH bazo yéu.

Cung mot luong dung moi dé chiét, can phai chia nhiéu 1an chiét. C6 thé tinh

dugc luong chat con lai sau lan chiét thir n dua vao hang s6 Nerst:

G =G ( kV
" " kV+S

)H
Gy, l1a lugng chét chiét con lai sau n 1an chiét.
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G, 1a lugng chat ban dau c6 trong thé tich V.
S 12 s6 mL thé tich dung méi cho vao.

Nhu vay muén G, cang nho thi n phai 16n va S phai nho, nghia 1a mudn chat dinh
chiét ra con lai trong dung dich cang nho thi cing mét lugng dung moéi can phai chiét
nhiéu lan.

4.2.2. Lua chon dung méi chiét
Dung méi chiét phdi dam bdo cdc yéu cau sau:
- Dung méi phai c6 kha ning hoa tan chat dinh chiét 1én hon dung méi cil.

- Khong tron lan véi dung méi cii, nghia 1a ¢6 ty khoi khac nhiéu véi dung moi

- Dung méi nay dé& tach ra khi tinh ché lai va it c6 kha ning tao nhii twong va it
doc.

- Khi lya chon dung méi chiét phai cht y dén d6 tan ciia chat vao dung méi. Po
tan cua chét phu thude vao ban chét cua chit tan, ban chat cua dung moi, nhiét do va
bé mit tiép xtic gitra chat tan va dung méi. Vi vdy, khi chiét ngudi ta lic ky. Tuy nhién
néu co hién twong tao huyén phu, nhil twong khi lic thi phai pha su tao thanh huyén
phu.

4.2.3. Ky thuit chiét chat 16ng

Dung cu dé chiét 1a phéu chiét (Hinh 1.5.f).

Trudc khi chiét phai kiém tra lai khéa va bdi vazolin vao khéa phéu. D6 dung
dich vao phéu chiét, thém dan dung méi vao sao cho thé tich chi chiém khoang 2/3 thé
tich cta phéu. Luong dung méi cho vao chi khoang 1/5 dén 1/3 thé tich dung dich.
D4y nut, mot tay gitt nat va phéu, mot tay giit khoa phéu, can thin lic nhe va dbc 1én
déc xudng phéu nhiéu 1an. Khi lic thuong lam tang ap suat trong phéu, do d6 can phai
dé nguoc phéu, mé khoa phéu cho can bang véi ap suit bén ngoai rdi dong khoa phéu,
lic manh tiép khoang 1-2 phut. Lic xong, lip phéu vao gia dé yén mét luc cho phan
16p hai chit 16ng. Sau d6 mé khoa phéu va tach 1dy cac phan khac nhau tiy thudc vao
ty khéi cua dung dich. Néu 16p duéi 1a dung dich can 1dy thi dé lai mét it trong phéu;
néu lay 16p trén thi cho chay qua mot it chat 1ong (Hinh 1.7).

Khi chiét nhitng chét dé tao nhii twong, phai cht ¥ lic nhe. Néu nhii trong tao

thanh do mét lwong két tia tao thanh trén bé mit phan chia hai pha long thi phai loc;
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néu do strc cang bé mit thi thudng thém ancol etylic dé pha stc cing bé mit phan chia
gitra hai pha.

Néu do su khac nhau vé ty khdi ctia hai chat 1ong khong 16n 1am thi thuong
thém dung dich NaCl bio hoa dé tang ty khdi cua dung dich nudec.

T6t nhat 1a dé yén lang trong mot thoi gian dai.

Hinh 1.7. Su phén 16p trong chiét 16ng-16ng

4.2.4. Chiét cac chat ran

Phuong phap don gian 1a ngdm chiét chit ran trong dung moi hodc hoa tan
trong dung dich & nhi¢t do thuong hay & nhiét d6 soi ciia dung moi, sau do loc hodc
gan 1y dung dich. Mudn 14y chit tir dung dich thi cit dudi dung méi & may co quay co
ap suat giam hodc bang cac phuwong phap thong thudng. Su chiét cit trong hdn hop rin
phu thudc nhiéu vao do tan cia chit vao dung méi lya chon va bé mit tiép xuc cua
chat ran véi dung modi va nhiét d6. Dé ting kha ning chiét, nguoi ta thuong phai
nghién nhé chat rin rdi ngdm chiét & nhiét d6 thuong hay nhiét d6 s6i cua dung moi.

Trong phong thi nghiém, thuong chiét bang bo Soxlet dé chiét lién tuc (Hinh
1.8). Cach 1am nhu sau: Chit rin dinh chiét di nghién nhé duoc géi trong thi loc dat
vao phan 6ng chiét cia may chiét Soxlet. Cho dung mdi vao binh cdu (tuy thudc vao
luong chét chiét ma cho lugng dung méi khoang ¥ thé tich binh cau, lip sinh han hdi
lru & trén 16i dun cho s6i dung méi. Hoi dung moi bay 1én va hoa tan chat trong boc
tai loc rdi xudng binh cau qua 6ng din hoi ngung tu. Ct nhu vay noéng do chit tan

trong dung méi ting dan theo thoi gian dun hoi lvu. Néu chit tinh ché hoa tan vao
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