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CAÙC QUI ÑÒNH PHOØNG THÍ NGHIEÄM
 PHAÂN TÍCH COÂNG CUÏ

1. Chaáp haønh noäi qui phoøng thí nghieäm.

2. Thieát bò trong phoøng thí nghieäm raát tinh vi do ñoù khi sö û duïng caàn phaûi hieåu

roõ veà thieát bò ñoù.

3. Ñaây laø bö ôùc khôûi ñaàu cho sinh vieân hoïc taäp thao taùc treân maùy neân giaùo vieân

chæ chuaån bò maãu phaân tích vôùi thaønh phaàn neàn ñôn giaûn.

4. Maãu coùù theå ñö ôïc chuaån bò theo hö ôùng sau: pha hoùa chaát tinh khieát vaøo nö ôùc

caát, cho theâm vaøo ñoù moät soá yeáu toá caûn nhieãu ñôn giaûn.

5. Sinh vieân tieán haønh phaân tích maãu vaø baùo caùo keát quaû thí nghieäm

6. Vì laø moân hoïc ñoøi hoûi sö ï chính xaùc cao neân keát quaû moân hoïc phaûi dö ïa treân

keát quaû phaân tích vaø thao taùc thö ïc hieän.

7. Khi ñang thí nghieäm maø thieát bò coù sö ï coá thì sinh vieân phaûi yeâu caàu  giaùo

vieân giaûi quyeát chö ùù khoâng ñö ôïc tö ï thö ïc hieän.

8. Veä sinh vaø baûo quaûn thieát bò ñuùng nhö  hö ôùng daãn trö ôùc khi ra veà.

BOÄ MOÂN PHAÂN TÍCH
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MOÂN HOÏC: THÖÏC HAØNH PHAÂN TÍCH DUÏNG CUÏ

1. Maõ hoïc phaàn: 049HO221
2. Soá ñôn vò hoïc trình: 2
3. Thuoäc khoái kieán thöùc: chuyeân ngaønh
4. Phaân boá thôøi gian: 100% thö ïc haønh
5. Ñieàu kieän tieân quyeát: ñaõ hoïc xong lí thuyeát vaø thö ïc haønh phaân tích cô sôû,

Phaân tích coâng cuï.
6. Toùm taét noäi dung: Moân hoïc Thö ïc haønh caùc phö ông phaùp phaân tích coâng cuï

giuùp sinh vieân naém baét kyõ thuaät cuûa caùc phö ông phaùp phaân tích coâng cuï nhö :
chuaån ñoä ñoä daãn, chuaån ñoä ñieän theá, cö ïc phoå, saéc kyù, traéc quang…

7. Nhieäm vuï cuûa sinh vieân: Tham dö ï hoïc vaø thaûo luaän ñaày ñuû. Thi vaø kieåm tra
giö õa hoïc kyø theo qui cheá 04/1999/QÑ-BGD&ÑT

8. Taøi lieäu hoïc taäp: giaùo trình thö ïc haønh phaân tích coâng cuï, caùc taøi lieäu tham
khaûo

9. Taøi lieäu tham khaûo:
[1].  Nguyeãn Thò Xuaân Mai –  Thö ïc haønh chieát traéc quang –  Ñaïi hoïc Khoa

hoïc tö ï nhieân
[2].  Hoà Vieát Quyù–  Phaân tích lyù hoùa –  NXB Giaùo duïc
[3].  Ñaøo hö õu Vinh –  Caùc phö ông phaùp saéc kyù–  NXB Khoa hoïc vaø Kyõ thuaät.
[4].  Andrea Weston –  HPLC and CE, Principles and practices –  Dionex,

California.
[5].  John A.Dean –  Analytical chemistry handbook
[6].  James D.Ingle, JR and Stanley R. Crouch –  Spectrochemical analysis.

10. Thang ñieåm: 10/10
11. Tieâu chuaån ñaùnh giaù:
 Naém ñö ôïc cô baûn noäi dung moân hoïc
 Coù tính chuû ñoäng vaø thaùi ñoä nghieâm tuùc trong hoïc taäp
 Kieåm tra giö õa moân hoïc ñeå ñö ôïc dö ï thi
 Thi vôùi hình thö ùc traéc nghieäm, vieát vaø baøi taäp.

12.  Muïc tieâu cuûa moân hoïc: Giuùp cho sinh vieân hieåu vaø naém vö õng nguyeân taéc vaø
thao taùc caùc phö ông phaùp phaân tích coâng cuï cô baûn.

13. Noäi dung chi tieát moân hoïc:

Phaàn 1: CAÙC PHÖ ÔNG PHAÙP PHAÂN TÍCH QUANG PHOÅ

§ 1.1. Ñònh lö ôïng haøm lö ông saét toång trong nö ôùc baèng thuoác thö û 1,10 – phenantrolin
theo phö ông phaùp traéc quang.

§ 1.2. Ñònh lö ôïng Ti4+ haøm lö ôïng nhoû theo phö ông phaùp traéc quang baèng kyõ thuaät
theâm chuaån.
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§ 1.3. Ñònh lö ôïng ñoàng thôøi Cr3+ vaø Mn2+ theo phö ông phaùp traéc quang.
§ 1.4. Xaùc ñònh Pb2+ baèng phö ông phaùp chieát traéc quang
§ 1.5. Ñònh lö ôïng hoãn hôïp Cu2+ vaø Bi3+ baèng phö ông phaùp chuaån ñoä traéc quang.

Phaàn 2: PHAÂN TÍCH SAÉC KYÙ

§ 2.1 Xaùc ñònh haøm lö ôïng Zn2+ tö ø hoãn hôïp baèng ion Zn2+, Fe3+, Co2+, Cu2+, Ni2+

treân cationit bazo maïnh.
§ 2.2 Xaùc ñònh haøm lö ôïng Cu2+ tö ø hoãn hôïp Cu2+, Fe3+ treân cationit acid maïnh.
§ 2.3 Taùch vaø xaùc ñònh caùc Halogen baèng saéc kyù ion sö û duïng detector ñoä daãn.

Phaàn 3: PHÖ ÔNG PHAÙP PHAÂN TÍCH ÑIEÄN

§ 2.1. Chuaån ñoä Ag+ baèng phö ông phaùp chuaån ñoä ñoä daãn.
§ 2.2. Xaùc ñònh  noàng ñoä cuûa H3PO4 baèng phö ông phaùp chuaån ñoä pH.
§ 2.3. Xaùc ñònh hoãn hôïp acid baèng phö ông phaùp chuaån ñoä ñieän theá–  phaûn ö ùng

trung hoaø
§ 2.4. Xaùc ñònh noàng ñoä Cl- vaø I- baèng phö ông phaùp chuaån ñoä ñieän theá–  phaûn ö ùng

keát tuûa.
§ 2.5. Xaùc ñònh haøm lö ôïng Fe2+ baèng phö ông phaùp chuaån ñoä ñieän theá–  phaûn ö ùng

oxy hoùa khö û.
§ 2.6. Xaùc ñònh Pb2+ baèng phö ông phaùp cö ïc phoå xung vi phaân.
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BAÛNG PHAÂN PHOÁI BAØI THÍ NGIEÄM

Buoåi thö ïc haønh Baøi thí nghieäm

1. 1

2. 2
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4. 4

5. 5

6. 6 vaø 7

7. 8

8. 9

9. 10 vaø 11

10. 12

11. 13

12. 14
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PHAÀN I
PHÖÔNG PHAÙP QUANG

BAØI 1: XAÙC ÑÒNH HAØM LÖÔÏNG SAÉT BAÈNG 1,10 –
PHENANTROLINE

I. NGUYEÂN TAÉC:

Ion Fe2+ taïo phö ùc beàn vôùi 1,10-Phenantrolin trong khoaûng pH roäng tö ø 2 ÷ 9
theo phö ông trình:

Fe2+ + [Fe(phen)3]2+

N N

Phö ùc [Fe(Phen)3]2+ beàn coù max ôû 508 nm vaø taïi ñoù laø 1,1.104l.mol-1cm-1.
Khoaûng tuaân theo ñònh luaät Lambert-Beer laø 0,13  5 g/mL.

Muoán xaùc ñònh toång haøm lö ôïng Fe, ta duøng hydroxylamin ñeå khö û Fe3+ veà
Fe2+. Trong baøi thö ïc taäp naøy, ta xaùc ñònh ñö ôïc lö ôïng Fe2+ vaø toång haøm lö ôïng Fe, tö ø
ñoù tính lö ôïng Fe3+.

II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ :

- Beaker 100ml                     1 caùi - Bình ñònh mö ùc 50ml 1 caùi
- Pipet baàu 25ml                   1 caùi - Bình tia 1 caùi
- Pipet 5ml 2 caùi - Boùp cao su 1 caùi
- Pipet 2ml 1 caùi - Cuvert nhö ïa 1 caùi

- Spectrometer 1 caùi

III. HOÙA CHAÁT :

- Pha loaõng dung dòch naøy 100 laàn ñeå coù noàng ñoä 10ppm (0,01mg/mL).
- Dung dòch 1,10 -phenantrolin 0,5% pha trong nö ôùc caát.
- Dung dòch NH2OH 10% pha trong nö ôùc.
- Ñeäm acetat pH = 5.

IV. THÖÏC HAØNH:

1. Chuaån bò dung dòch xaùc ñònh:

Laáy chính xaùc 20 mL maãu thö û vaøo 2 bình ñònh mö ùc 50mL ñö ôïc ñaùnh soá a, b,
theâm 5mL ñeäm acetat pH = 5, cho vaøo moät bình 1mL hydroxylamin roài theâm tieáp
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1 mL dung dòch 1,10-phenantrolin vaøo caû 2 bình, ñònh mö ùc baèng nö ôùc caát ñeán vaïch
mö ùc, laéc ñeàu. Dung dòch so saùnh ñö ôïc chuaån bò tö ông tö ï nhö ng thay maãu baèng
nö ôùc caát.

2. Laäp ñoà thò chuaån:

Laáy dung dòch tieâu chuaån Fe2+ 0,05 mg/mL vaøo 7 bình mö ùc 50mL theo caùc caùc
theå tích chính xaùc 0; 0,5; 1; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 mL. Theâm taát caû caùc thuoác thö û khaùc
nhö  phaàn chuaån bò dung dòch xaùc ñònh, theâm nö ôùc caát ñeán vaïch mö ùc, laéc ñeàu.

Taát caû caùc dung dòch treân ñeàu ñö ôïc ñeå yeân 15 phuùt trö ôùc khi ño maät ñoä quang.

VI. TÍNH TOAÙN:

Sinh vieân veõ ñoà thò ñö ôøng chuaån A = f(CFe2+) vaø tính toaùn haøm lö ôïng Fe2+,
Fe3+ trong maãu, bieãu dieãn keát quaû theo ñôn vò ppm.

Caâu hoûi chuaån bò:

1. Trình baøy nguyeân taéc xaùc ñònh haøm lö ông Fe2+, Fe3+. Kyõ thuaät trong baøi laø gì?
Coù theå thay baèng kyõ thuaät vi sai ñö ôïc khoâng?

2. Trình baøy vai troø tö øng hoùa chaát trong baøi thö ïc taäp naøy, coù theå thay
hidroxylamin baèng SnCl2 10% ñö ôïc khoâng? Giaûi thích?

3. Caùc duïng cuï caàn thieát, neáu thay bình ñònh mö ùc 50mL baèng bình 25mL thì theå
tích daõy chuaån phaûi laø bao nhieâu ñeå daõy chuaån tuaân theo ñònh luaät Lambert –
Beer?

4. Trình baøy vai troø xaùc ñònh, caùch tính toaùn tö ø ñoà thò? Ngoaøi phö ông phaùp ñö ôøng
chuaån trö ïc tieáp thì coù theå sö û duïng phö ông phaùp so saùnh ñö ôïc khoâng?

5. Bö ôùc soùng 508 nm coù phaûi laø taïi ñoù phö ùc haáp thu cö ïc ñaïi khoâng? Laøm theá naøo
ñeå xaùc ñònh bö ôùc soùng cö ïc ñaïi trong ñieàu kieän cuûa phoøng thí nghieäm?
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BAØI 2 : XAÙC ÑÒNH Ti4+ HAØM LÖÔÏNG NHOÛ BAÈNG H2O2

  KYÕ THUAÄT THEÂM CHUAÅN

I. NGUYEÂN TAÉC:

Khi haøm lö ôïng Titan xaùc ñònh nhoû, kyõ thuaät theâm chuaån ñö ôïc sö û duïng. Neáu coù
maët ion Fe3+ phaûi duøng H3PO4 ñeå che.

 II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ:

- Bình  ñònh  mö ùc 50ml 4 caùi - Bình tia 1 caùi
- Bình ñònh mö ùc 100ml 1 caùi - Boùp cao su 1 caùi
- Beaker 100ml 1 caùi - Cuvert 1 caùi
- Pipet 10ml 1 caùi - Spectrometer 1 caùi
- Pipet 25ml 1 caùi

III. HOÙA CHAÁT:

- Ti4+ 0.05mg/mL - H2SO4 1%.
- H2O2 3% pha trong nö ôùc caát.

Dung dòch Ti4+ tieâu chuaån Ti4+ 0.05 mg/ml: caân 0.4167 g TiO2 cho vaøo coác
chòu nhieät. Theâm 2,5 ml (NH4)2SO4 + 27,5ml H2SO4 (d=1,12), ñun cho tan heát. Ñeå
nguoäi chuyeån vaøo bình ñònh mö ùc 250ml. Theâm nö ôùc caát ñeán vaïch mö ùc ta ñö ôïc
dung dòch Ti4+ 1mg/ml. Pha loaõng 20 laàn dung dòch Ti4+ 1mg/ml ñeå ñö ôïc dung dòch
Ti4+ 0.05 mg/ml.

VI. TIEÁN HAØNH:

1. Phöông phaùp duøng coâng thöùc tính:

Chuyeån maãu xaùc ñònh sang bình mö ùc 100mL, traùng saïch coác nhieàu laàn baèng
H2SO4 1%, roài ñònh mö ùc ñeán vaïch cuõng baèng H2SO4 1%.

Dung dòch so saùnh: laáy 25mL dung dòch treân vaøo bình mö ùc 50mL, theâm 1mL
H3PO4 ñaäm ñaëc, ñònh mö ùc baèng H2SO4 1%.

Dung dòch xaùc ñònh: Laáy 25mL dung dòch xaùc ñònh vaøo 2 bình mö ùc 50mL,
theâm 2mL dung dòch chuaån Titan 0,05 mg/mL vaøo moät trong hai bình, dung dòch
naøy goïi laø dung dòch theâm. Theâm tieáp 3 mL H2O2 3%, 1mL H3PO4 ñaäm ñaëc vaøo caû
hai bình roài ñònh mö ùc baèng H2SO4 1%. Troän ñeàu dung dòch, ñeå yeân 15 phuùt roài ño
ñoä haáp thu cuûa caùc dung dòch treân ôû = 410nm.

2. Phöông phaùp ñoà thò:

Chuyeån maãu vaøo bình mö ùc 100mL, traùng duïng cuï ñö ïng dung dòch vaøi laàn baèng
dung dòch H2SO4 1%. Taát caû dung dòch traùng ñeàu goäp vaøo bình ñònh mö ùc 100mL .

Ñònh mö ùc baèng H2SO4 1% ñeán vaïch mö ùc.
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Troän ñeàu dung dòch, vaøo 3 bình mö ùc 50mL ñö ôïc ñaùnh soá 1; 2; 3 moãi bình
25mL dung dòch caàn xaùc ñònh. Theâm vaøo caùc bình treân caùc theå tích dung dòch
chuaån 0,05mg Ti/mL laàn lö ôït laø 1.0; 3.0; 5.0 mL theâm tieáp 1mL H3PO4 ñaäm ñaëc vaø
5mL H2O2 3% roài ñònh mö ùc ñeán vaïch baèng dung dòch H2SO4 1%. Troän ñeàu dung
dòch, ñeå yeân 15 phuùt vaø ño maät ñoä quang cuûa dung dòch.

V. TÍNH TOAÙN:

1. Phöông phaùp duøng coâng thöùc tính

Tính toaùn baèng coâng thö ùc:

X)aX(

X
aX AA

ACC





Trong ñoù:
- A(X+a) : Ñoä haáp thu cuûa caùc dung dòch theâm.
- AX : Ñoä haáp thu cuûa caùc dung dòch xaùc ñònh.
- Ca : Lö ôïng dung dòch chuaån theâm vaøo bình mö ùc 50mL, tính baèng

mg/mL.
- CX : Lö ôïng Titan trong 25mL, maãu xaùc ñònh, tính baêng mg/mL.

2. Phöông phaùp ñoà thò

- Veõ ñoà thò A = f(Ca) roài tö ø ñoù tính haøm lö ôïng Titan cuûa maãu.
- So saùnh giö õa phö ông phaùp tính vaø phö ông phaùp ñoà thò.
Caâu hoûi chuaån bò:

1. YÙ nghóa cuûa vieäc theâm H2SO4?
2.     Vieát phaûn ö ùng taïo phö ùc xaûy ra, chö ùng minh coâng thö ùc tính toaùn?
3. Ngoaøi aûnh hö ôûng cuûa Fe3+ thì pheùp xaùc ñònh treân coøn coù bò aûnh hö ôûng bôõi yeáu

toá naøo khaùc? Taïi sao?
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BAØI 3: XAÙC ÑÒNH HOÃN HÔÏP Mn2+ VAØ Cr3+ TRONG CUØNG MOÄT
HEÄ TRUÏC TOÏA ÑOÄ ÑÖÔØNG CHUAÅN

I. NGUYEÂN TAÉC:

Oxy hoùa ion Cr3+ vaø Mn2+ thaønh Cr2O7
2- vaø MnO4

- baèng (NH4)2S2O8 (coù
AgNO3 laøm xuùc taùc) hoaëc KIO4 trong moâi trö ôøng acid Sulfuric.

Taïi  = 430nm, caû 2 ion Cr2O7
2- vaø MnO4

- ñeàu haáp thu aùnh saùng, nhö ng taïi  =
550nm chæ coù rieâng ion MnO4

- haáp thu. Nhö  vaäy hoãn hôïp Cr vaø Mn coù theå ñö ôïc
xaùc ñònh baèng caùch ño ñoä haáp thu quang cuûa hoãn hôïp maøu ôû hai bö ôùc soùng treân.

Ñaàu tieân dö ïng ñö ôøng chuaån )(550 Mn
Mn CfA  vaø ño ñoä haáp thu cuûa hoãn hôïp ôû550

ñeå xaùc ñònh haøm lö ôïng Mn trong hoãn hôïp. Sau ñoù dö ïng ñö ôøng chuaån
)(430 Mn

Mn CfA   tö ø haøm lö ôïng Mn trong hoãn hôïp suy ra ñö ôïc MnA430 . Ño ñoä haáp thu
cuûa hoãn hôïp taïi 430, ta coù Mn

430
hh
430

Cr
430 AAA  . Dö ïng ñö ôøng chuaån CrA430 = f(Cr),

suy ra ñö ôïc noàng ñoä Cr coù trong hoãn hôïp.

II. DUÏNG CUÏ VAØ  THIEÁT BÒ :

- Bình ñònh mö ùc 100ml 7 caùi - Pipet 10ml 1 caùi
- Beaker 100ml 7 caùi - Bình tia 1 caùi
- Pipet baàu 10ml 1 caùi - Boùp cao su 1 caùi
- Pipet 2ml 1 caùi - Cuvert nhö ïa 1 caùi
- Cuvert 1 caùi - Beáp ñieän 1 caùi

- Spectrophotometer. 1 caùi

III. HOÙA CHAÁT:

- Dung dòch chuaån Cr3+ 0,5mg/mL: caân chính xaùc 9,803g KCr(SO4)2.12H2O loaïi
TKPT hoøa tan trong 100mL nö ôùc caát coù theâm 3–  5mL H2SO4 (d =1,84) vaø
ñònh mö ùc baèng nö ôùc caát ñeán 1L dung dòch Cr3+ 1mg/mL. Khi duøng pha loaõng 2
laàn.

A

AMn

AMn
430

550
430

A

CMn CCr

Acr
430
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- Dung dòch chuaån Mn2+ 0,1mg/mL: caân chính xaùc 0,4338g MnSO4.5H2O loaïi
TKPT hoøa tan trong 100mL nö ôùc + 3 –  5mL H2SO4 ñaäm ñaëc (d = 1,84)  roài
ñònh mö ùc baèng nö ôùc caát ñeán 1lít.

- H3PO4 ñaäm ñaëc (d =1.7); H2SO4 (1:1); KIO4;
- Hg(NO3)2: dung dòch 1% (sö û duïng trong trö ôøng hôïp nö ôùc caát coøn ion Cl-).

VI. TIEÁN HAØNH :

1. Laäp ñoà thò chuaån Mn2+:

Huùt laàn lö ôït 0; 2; 4; 6; 8; 10mL dung dòch ion Mn2+  chuaån 0,1mg/mL vaøo caùc
coác coù ñaùnh soá tö ø 0 –  5. Theâm vaøo moãi coác 1mL H3PO4 ñaäm ñaëc (ñeå che Fe3+ ),
20mL nö ôùc caát, 0,25g KIO4, 1mL H2SO4 ñaäm ñaëc. Ñun soâi vaøi phuùt ñeán khi cö ôøng
ñoä maøu khoâng taêng. Sau ñoù chuyeån vaøo bình mö ùc 100mL, traùng coác roài ñònh mö ùc
ñeán vaïch mö ùc. Ño ñoä haáp thu cuûa caùc dung dòch naøy ôû 2 bö ôùc soùng 550nm vaø
430nm. Laáy bình ñaàu tieân laøm dung dòch so saùnh.

2. Laäp ñoà thò chuaån Cr 3+:

Duøng dung dòch chuaån Cr3+ 0,5mg/mL, tieán haønh caùc bö ôùc oxy hoùa nhö  cuûa
Mn2+. Chæ ño ñoä haáp thu cuûa maãu taïi bö ôùc soùng 430nm.

3. Chuaån bò hoãn hôïp xaùc ñònh:
Huùt 10mL dung dòch maãu vaøo coác, thö ïc hieän thí nghieäm tö ông tö ï nhö  phaàn

treân vaø ño ñoä haáp thu cuûa maãu taïi caû hai bö ôùc soùng 430nm vaø 550nm.

V. TÍNH TOAÙN:

- Sinh vieân veõ ñoà thò vaø tö ï tính toaùn ra haøm lö ôïng cuûa Mn2+ vaø Cr3+ trong maãu,
bieåu dieãn theo ñôn vò mg/l.

- Xaây dö ïng ñö ôôøng chuaån baèng phö ông phaùp bình phö ông cö ïc tieåu. So saùnh keát
quaû giö õa hai caùch tính.

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Veõ ñoà thò vaø giaûi thích yù nghóa cuûa ñoà thò. Caùch tính toaùn.
2. Vai troø vaø lö ôïng hoùa chaát sö û duïng cho tö øng baøi thí nghieäm.
3. Vì sao khi leân maøu dung dòch Mn2+, neáu ñun noùng laâu quaù maøu tím seõ giaûm

daàn? Tö ø ñoù chæ ra caùch khaéc phuïc?
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BAØI 4: XAÙC ÑÒNH Pb2+ PHÖÔNG PHAÙP CHIEÁT TRAÉC QUANG

I. NGUYEÂN TAÉC:

Ditizon (ñiphenylthiocarbazon) kyù hieäu laø H2Dz laø moät thuoác thö û hö õu cô coù
khaû naêng taïo phö ùc chelat vôùi nhieàu kim loaïi, trong ñoù coù chì. Phö ùc cuûa chì vôùi
H2Dz khoù tan trong nö ôùc nhö ng tan toát trong moät soá dung moâi hö õu cô nhö  CHCl3,
CCl4. Ñaëc bieät, phö ùc cuûa chì vôùi H2Dz laïi coù maøu neân ngö ôøi ta ö ùng duïng khaû naêng
naøy ñeå chieát choïn loïc chì baèng H2Dz leân pha hö õu cô ôû pH 8,5 –  9,5. Phö ùc
Pb(HDz)2 coù maøu ñoû, haáp thu cö ïc ñaïi ôûmax = 510nm.

Khoaûng noàng ñoä phö ùc cuûa Pb2+ tuaân theo ñònh luaät Lambert-Beer laø: 0,08 –
3.2 g/mL trong CCl4 hoaëc CHCl3. Duøng phö ông phaùp so saùnh, ngö ôøi ta xaùc ñònh
ñö ôïc haøm lö ôïng chì coù trong nö ôùc.

Sö ï caûn trôû cuûa moät soá ion kim loaïi nhö   Bi3+, Ti4+, Sn2+ taïi pH treân coù theå ñö ôïc
loaïi tö ø baèng hoãn hôïp ñeäm amonicitrat, cyanur. Sn2+ vôùi haøm lö ôïng nhoû ñö ôïc loaïi
baèng caùch oxyd hoùa Sn2+ thaønh Sn4+ baèng hydroxylamin, khoâng cho phaûn ö ùng vôùi
ditizon.

Khi maãu nö ôùc chö ùa lö ôïng ñaùng keå chaát hö õu cô, caàn phaûi voâ cô hoùa chuùng baèng
HNO3 vaø HClO4.

II.  DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ :

- Bình ñònh mö ùc 100ml 1 caùi
- Pipet baàu 10ml 1 caùi
- Pipet 2ml 2 caùi
- Pipet 10ml 1 caùi
- Pipet 5ml 1 caùi
- Beaker 100ml 1 caùi
- Cuvert thuûy tinh 1 caùi

- Pheãu chieát 125ml 3 caùi
- Voøng ñôõ pheãu chieát 3 caùi
- Giaù ñôõ 1 caùi
- Bình tia 1 caùi
- Boùp cao su 1 caùi
- Bình ñònh mö ùc 25ml 3 caùi
- Oáng ñong 1 caùi

III. HOÙA CHAÁØT:

- Dung dòch chuaån 100 g Pb2+/mL: hoøa tan 0,1599g Pb(NO3)2 loaïi TKPT trong
200mL nö ôùc caát 2 laàn + 10mL HNO3 ñaäm ñaëc. Ñònh mö ùc baèng nö ôùc caát ñeán
1000mL.

- Dung dòch Pb2+ loaïi 10 g/mL: pha loaõng 10 laàn dung dòch vö øa pha ôû treân.
- Dung dòch ditizon trong CHCl3: Hoøa tan 100mL H2Dz (0,1g) trong 50mL CH-

Cl3 ñö ïng saün trong becher 150mL, loïc qua giaáy loïc baêng vaøng, thu dung dòch
loïc vaøo pheãu chieát 250mL, rö ûa becher 2 laàn, moãi laàn vôùi 5mL CHCl3. Theâm
100mL NH4OH (1:99), laéc trong 1 phuùt, chôø phaân lôùp. Chuyeån lôùp hö õu cô qua
pheãu khaùc, giö õ lôùp nö ôùc trong pheãu ñaàu, rö ûa lôùp hö õu cô moät laàn nö õa baèng
50mL dung dòch NH4OH (1:99) , boû lôùp hö õu cô, goäp pha nö ôùc, cho HCl (1:1)
moãi laàn 4mL, troän ñeàu, cho ñeán khi dung dòch khoâng coøn maøu ñoû cam nö õa.
Sau ñoù duøng CHCl3 chieát dithizon leân, chieát 4 laàn, moãi laàn 25mL CHCl3. Goäp
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caùc laàn chieát CHCl3 + H2Dz vaøo bònh ñònh mö ùc 1000mL, theâm CHCl3 ñeán
vaïch mö ùc, ta coù dung dòch ditizon coù haøm lö ôïng 100 g/mL. Tö ø dung dòch naøy
pha dung dòch ditizon 20g/mL ñeå sö û duïng.

- Dung moâi CHCl3 loaïi tinh khieát.
- Dung dòch khö û Citrate –  Cyanide: Hoøa tan 200g (NH4)2HC6H5O7

(amonicitrate) + 10g Na2SO3 + 5g NH2OH.HCl + 20g KCN + nö ôùc caát ñeán
500mL. Dung dòch treân troän vôùi 1lít NH4OH 25% (ñaäm ñaëc).

- Dung dòch HNO3 1:4; dung dòch NH4OH (1:99).

IV.TIEÁN HAØNH:

1. Vôùi maãu ñaõ voâ cô hoùa:

Chuyeån maãu ñaõ voâ cô hoùa vaøo pheãu chieát 125mL. Traùng coác 3 laàn, moãi laàn
khoaûng 5 –  10 mL nö ôùc caát 2 laàn. Theâm 50mL dung dòch khö û citrate –  cyanide.
Theâm 10mL dung dòch Ditizon, laéc 30 giaây, ñeå yeân cho taùch lôùp. Taùch lôùp hö õu cô
vaøo pheãu chieát khaùc ñaõ laøm khoâ vaø saïch, tieáp tuïc chieát cho ñeán khi coù maøu xanh
luïc cuûa Ditizon khoâng thay ñoåi, goäp caùc phaàn dung moâi hö õu cô laïi, rö ûa phaàn hö õu cô
baèng dung dòch NH3 (1:99) hai laàn, moãi laàn 15mL, sau ñoù baèng nö ôùc caát 2 laàn.
Chuyeån toaøn boä lôùp dung moâi vaøo bình mö ùc 25mL ñaõ laøm khoâ vaø saïch. Duøng
CHCl3 ñònh mö ùc, troän ñeàu roài ño ôû  = 510nm, dung dòch so saùnh laø dung dòch
CHCl3 tinh khieát.

2. Vôùi maãu khoâng voâ cô hoùa:

Thö ôøng gaëp vôùi caùc maãu nö ôùc trong, khoâng caàn thieát phaûi voâ cô hoùa
Laáy 50mL maãu nö ôùc cho vaøo pheåu chieát 125mL + 10mL HNO3 1:4 + 25mL

citrate-cyanide + 10mL Ditizon, sau ñoù tieán haønh tö ông tö ï nhö   treân.

3. Maãu chuaån:

Chuaån bò 2 maãu chuaån sao cho moät maãu coù noàng ñoä lôùn hôn vaø maãu kia coù
noàng ñoä nhoû hôn maãu xaùc ñònh (SV tö ï  tính toaùn). Tieán haønh tö ông tö ï vaø ño 2 dung
dòch maãu chuaån ôû = 510nm.

V. TÍNH TOAÙN :

Tö ø Cx vaø theå tích maãu laáy, tính ra haøm lö ôïng chì coù trong maãu:

1000
V*C

mgPb/ml x

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Quy trình xaùc ñònh, coâng thö ùc tính, vì sao phaûi sö û duïng kyõ thuaät so saùnh 2

chuaån. Tính haøm lö ôïng cuûa Pb2+ trong chuaån 1 vaø 2?
2. Chö ùng minh coâng thö ùc tính toaùn?

)1(*
12

)12(
1 AxA

AA

CC
CxC 





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3. Ñieàu khaùc bieät giö õa xaùc ñònh Pb2+ vaø toång haøm lö ôïng caùc kim loaïi naëng trong
maãu nö ôùc. Giaû sö û dung dòch maãu coù chö ùa Cu2+, neáu muoán tính rieâng Cu2+ thì
heä soá chuyeån ñoåi laø bao nhieâu?
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BAØI 5: XAÙC ÑÒNH Bi3+ VAØ Cu2+ TRONG HOÃN HÔÏP
BAÈNG PHÖÔNG PHAÙP CHUAÅN ÑOÄ TRAÉC QUANG

I. NGUYEÂN TAÉC :

Chuaån ñoä traéc quang laø phö ông phaùp xaùc ñònh ñieåm tö ông ñö ông cuûa moät quy
trình chuaån ñoä baèng caùch theo doõi sö ï bieán thieân cuûa ñoä haáp thu quang hoïc cuûa
dung dòch trong khi chuaån ñoä. Ñieåm tö ông ñö ông ñö ôïc xaùc ñònh baèng sö ï thay ñoåi
ñoät ngoät cuûa ñoä haáp thu maøu cuûa dung dòch. Vôùi hoãn hôïp Bi3+ vaø Cu2+, ôû pH = 2,
phö ùc cuûa Bi3+ vaø Cu2+ vôùi EDTA coù cö ïc ñaïi haáp thu tö ông ö ùng laø 256 nm vaø
745nm. Phö ùc Bi3+ vôùi EDTA beàn hôn phö ùc Cu2+ vôùi EDTA neân trong quaù trình
chuaån ñoä Bi3+ seõ ñö ôïc chuaån trö ôùc. Neáu ño ñoä haáp thu quang cuûa dung dòch ôû =
745 nm. Khi Bi3+ taïo phö ùc vôùi EDTA thì maät ñoä haáp thu quang cuûa dung dòch
khoâng thay ñoåi, ñeán khi Cu2+ baét ñaàu taïo phö ùc vôùi EDTA thì A taêng roõ reät. Ñeán khi
heát Cu2+ thì A khoâng taêng nö õa.

Dö ïa vaøo ñoà thò A = f(VEDTA), ta xaùc ñònh ñö ôïc caùc ñieåm tö ông ñö ông ö ùng vôùi
haøm lö ôïng Bi3+ vaø Cu2+.

II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ :

- Bình ñònh mö ùc 100ml 1caùi
- Pipet baàu 10ml 1 caùi
- Pipet 10ml 1 caùi
- Beaker 100ml 1 caùi
- Cuvert nhö ïa 1 caùi
- Maùy khuaáy tö ø + caù tö ø.
- Spectrophotometer

- Buret 25ml 1 caùi
- Giaù ñôõ 1 caùi
- Bình tia 1 caùi
- Boùp cao su 1 caùi
- Muoãng 1 caùi
- pH keá

III. HOÙA CHAÁT :

- Dung dòch Bi3+ 0,05M: caân 19,745g Bi(NO3)3 hoøa tan trong 100mL nö ôùc coù
chö ùa saün 40mL HNO3 ñaäm ñaëc. Sau ñoù theâm nö ôùc tö ø tö ø vaø chuyeån vaøo bình
ñònh mö ùc 1L, traùng nhieàu laàn baèng nö ôùc caát 2 laàn, ñònh mö ùc ñeán vaïch.

- Dung dòch Cu2+ 0,05M: caân 2,48g CuSO4.5H2O + nö ôùc caát ñeán 1L.
- Dung dòch EDTA 0,1M: caân 37,224g EDTA daïng muoái: Na2H2Y.2H2O hoøa

vaøo 100mL nö ôùc, ñun nheï cho tan. Ñeå nguoäi, chuyeån vaøo bình ñònh mö ùc 1L vaø
ñònh mö ùc tôùi vaïch.

- Acide cloroacetic daïng raén.
- Dung dòch NaOH 5N.
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IV. TIEÁN HAØNH:

Huùt 5mL dung ñòch Bi3+ 0,05M vaø 5mL Cu2+ 0,05M cho vaøo coác 250mL.
Theâm nö ôùc ñeán theå tích khoaûng 100mL cho theâm 2g acid cloroacetic raén. Theâm tö ø
tö ø dung dòch NaOH 5N ñeå chænh veà 1,2 < pH < 2,5 baèng pH keá (neáu pH < 4 phaûn
ö ùng chuaån ñoä seõ keùm ñònh lö ôïng do ñoä beàn cuûa caùc phö ùc giaûm, neáu pH > 2,5 ion
Bi3+ bò thuûy phaân). Chuaån dung dòch treân baèng EDTA 0,1M. Cö ù sau moãi mL
EDTA theâm vaøo, dung dòch ñö ôïc khuaáy maïnh baèng khuaáy tö ø vaø cho vaøo Cuvet ñeå
ño ñoä haáp thu ôû = 745 nm. Dung dòch sau moãi khi ño quang ñö ôïc roùt trôû laïi vaøo
becher. Veõ ñoà thò bieåu dieãn maät ñoä quang A theo VEDTA theâm vaøo.

V.  TÍNH TOAÙN:

Tö ø ñoà thò xaùc ñònh VEDTA tö ông ñö ông ö ùng vôùi 2  ion, tö ø ñoù tính noàng ñoä mol
vaø haøm lö ôïng cuûa chuùng coù trong dung dòch, lö u yù sö ï pha loaõng:

100

100V
*AA ño




Caâu hoûi chuaån bò:
1. Vì sao phaûi hieäu chænh maät ñoä quang sau moãi laàn ño, neáu khoâng caàn chænh maø

vaãn giaûm sai soá thì duøng caùch naøo? Phaûi thö ïc hieän ra sao?
2. Trình baøy vai troø tö øng hoùa chaát trong baøi thö ïc taäp. Taïi sao choïn acid

cloroacetic laøm thaønh phaàn acid trong dung dòch ñeäm?
3. Neáu hoãn hôïp coù laãn Fe3+ , Cu3+, Bi3+ thì coù theå xaùc ñònh rieâng haøm lö ôïng tö øng

ion theo phö ông phaùp treân khoâng? Baèng caùch naøo?
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PHAÀN II
PHÖÔNG PHAÙP SAÉC KYÙ

BAØI 6: XAÙC ÑÒNH Zn2+ TÖØ HOÃN HÔÏP CAÙC ION
Zn2+, Fe3+, Co2+, Cu2+, Ni2+ TREÂN CATIONIT BAZÔ MAÏNH

I. NGUYEÂN TAÉC:

Caùc ion treân taïo phö ùc beàn vôùi Cl-, ñoä beàn cuûa phö ùc tuøy thuoäc vaøo noàng ñoä cuûa
ion Cl- trong dung dòch. Zn2+ taïo phö ùc beàn vôùi Cl- ôû noàng ñoä Cl- khoaûng 0,5 –  2 N,
theo phaûn ö ùng sau:

Zn2+ + 4 Cl-  ZnCl4
2-

Caùc ion khaùc khoâng taïo phö ùc vôùi Cl- ôû khoaûng noàng ñoä Cl- nhö  treân. Anionit
coù daïng R-N+(CH3)3Cl- vaø Cl- coù khaû naêng trao ñoåi vôùi caùc anion khaùc. Khi ñö a
hoãn hôïp maãu leân coät, ZnCl4

2- bò giö õ laïi treân coät theo phö ông trình:
R-N+(CH3)3Cl- + ZnCl4

2-  [R-N+(CH3)3]2 ZnCl4 + 2 Cl-

Giaûi haáp Zn2+ treân coät baèng nö ôùc caát vaø chuaån ñoä Zn2+ baèng EDTA vôùi chæ thò
NET ôû pH = 10

II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ:

- Buret 25ml 2 caùi - Beaker 100ml 1 caùi
- Pipet 10ml 1 caùi - Erlen 250ml 1 caùi
- Pipet 5ml 1 caùi - Giaù ñôõ 1 caùi
- Bình tia 1 caùi - Oáng ñong 100ml 1 caùi
- Boùp cao su 1 caùi - Muoãng 1 caùi
- Keïp caøng cua 1 caùi - Ñuõa thuûy tinh 1 caùi

III. HOÙA CHAÁT :

- HCl 2N - Ñeäm NH3 pH = 10
- EDTA 0,01 N - Chæ thò Ecrichrom ñen T.

IV. THÖÏC HAØNH:

1. Chuaån bò coät:

- Cho anionit vaøo coät, nhoài coät vaø rö ûa saïch coät baèng nö ôùc caát.
- Cho 30 mL HCl 2N vaøo coät ñeå taïo ra coät daïng R-Cl, chænh toác ñoä chaûy cuûa

buret tö ø 40  60 gioït/ phuùt.
2. Chuaån bò maãu:

- Maãu ñö ôïc cho vaøo dung dòch HCl 2N (10mL maãu + 10 mL HCl 2N).
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- Cho maãu qua coät trong khi ñoù vaãn giö õ toác ñoä chaûy cuûa buret nhö  cuõ, khi maãu
chaûy ñeán gaàn vaïch nhö ïa, cho vaøo coät 20mL HCl 2N, ñeán khi khoâng coøn Fe3+

(Thö û baèng K4Fe(CN)6).

3. Giaûi haáp Zn2+ vaø xaùc ñònh:

- Giaûi haáp Zn2+ treân coät baèng nö ôùc caát. Thu dung dòch vaøo erlen cho tôùi khi heát
Zn2+.

- Chuaån ñoä dung dòch Zn2+ thu ñö ôïc baèng EDTA 0,01 N taïi pH = 10, chæ thò
Erichrom ñen T (ñoû nho  xanh chaøm).

V. TÍNH TOAÙN:

Sinh vieân tö ï ñö a ra coâng thö ùc tính toaùn, haøm lö ôïng Zn2+ trong maãu qui veà
ñôn vò mol/lít.

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Trình baøy nguyeân taéc xaùc ñònh Zn2+ tö ø hoãn hôïp baèng kyõ thuaät saéc kyù  trao ñoåi

ion.
2. Quy trình xaùc ñònh Zn2+ tö ø hoãn hôïp baèng kyõ thuaät saéc kyù trao ñoåi ion. Laøm

sao ñeå bieát Zn2+ ñaõ ñö ôïc giaûi haáp heát?
3. Vai troø, lö ôïng cuûa tö øng hoùa chaát ñö ôïc sö û duïng trong baøi thí nghieäm. Coù theå

thay chæ thò Ecriochrom T baèng chæ thò khaùc ñö ôïc khoâng? Khi ñoù pH chuaån ñoä
bao nhieâu, kyõ thuaät chuaån ñoä theo phö ông phaùp gì? Coù chính xaùc nö õa khoâng?

4. Neáu khi giaûi haáp Zn2+ baèng nö ôùc caát coù laãn nhieàu ion Ca2+ vaø Mg2+, coù theå
khaéc phuïc baèng caùch naøo khi baét buoäc sö û duïng nö ôùc caát naøy maø vaãn haïn cheá
sai soá?
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BAØI 7: XAÙC ÑÒNH HAØM LÖÔÏNG Cu2+ TÖØ HOÃN HÔÏP Cu2+ VAØ
Fe3+  TREÂN CATIONIT ACID MAÏNH NH4

+

I. NGUYEÂN TAÉC:
Trong moâi trö ôøng NH4OH, acid citric  taïo phö ùc vôùi Fe3+  theo phaûn ö ùng:

Fe3++    2 H3C6H5OH  = Fe(C6H5O7)2
3-  + 6H+

Ion Cu2+ taïo phö ùc vôùi NH4OH:
Cu2+  + 4NH4OH  =  {Cu(NH3)4}2+ +  4H2O

Coät cationit coù daïng RSO3NH4 vaø coù khaû naêng trao ñoåi ion NH4
+ vôùi caùc

cation khaùc. Nhö  vaäy khi ñö a hoãn hôïp {Cu(NH3)4}2+ vaø Fe(C6H5O7)23- haáp thu qua
coät chæ coù {Cu(NH3)4}2+ bò giö õ laïi treân coät theo phaûn ö ùng:

{Cu(NH3)4}2+} + RSO3NH4=  (RSO3)2{Cu(NH3)4} +2NH4
+

Coøn laïi ion phö ùc Fe(C6H5O7)2
3- ñi ra khoûi coät.

Giaûi haáp Cu2+ treân coät baèng H2SO4 loaõng, ta coù phaûn ö ùng:
(RSO3)2{Cu(NH3)4}  +  5H+ = RSO3H + Cu2+ + NH4

+

Chuaån ñoä Cu (II) thu ñö ôïc baèng phö ông phaùp Iot – thiosulfat.

II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ:

- Buret 25ml 2 caùi
- Pipet 10ml 1 caùi
- Pipet 5ml 1 caùi
- Bình tia 1 caùi
- Boùp cao su 1 caùi
- Keïp caøng cua 1 caùi

- Beaker 100ml 1 caùi
- Erlen 250ml 1 caùi
- Giaù ñôõ 1 caùi
- Oáng ñong 100ml 1 caùi
- Muoãng 1 caùi
- Ñuõa thuûy tinh 1 caùi

III. HOÙA CHAÁT :

- Na2S2O3 0,01M.
- H2SO4 4N
- Acid citric 10%.
- Nhö ïa cationit acid maïnh

- KI 10%.
- Chæ thò sulfosalisilic 0,1%.
- Dung dòch K4{Fe(CN)6}.

IV. THÖÏC HAØNH :

1. Chuaån bò coät:
- Cho nhö ïa cationit acid maïnh vaøo coät, rö ûa saïch coät baèng nö ôùc caát.
- Cho 30mL dung dòch NH4OH (1:1) vaøo coät ñeå taïo ra coät daïng RSO3NH4,

chænh toác ñoä ra ôû burret laø 40 gioït / phuùt.

2. Chuaån bò maãu vaø xaùc ñònh:
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- Cho vaøo becher 10mL dung dòch acid citric 10% vaø 10mL dung dòch NH4OH
(1:1) vaø moät theå tích chính xaùc cuûa dung dòch maãu (Vmaãu =10mL)

- Ñö a maãu leân coät trong khi vaãn chænh buret nhö  treân, khi maãu chaûy ñeán saùt
vaïch nhö ïa thì tieáp tuïc cho vaøo dung dòch hoãn hôïp NH4OH (1:1) vaø acid citric
10%, rö ûa coät baèng dung dòch naøy ñeán khi  dung dòch chaûy ra khoûi coät khoâng
coøn Fe3+ (thö û baèng acid sulfosalisilic 1%)

3. Caùch thöû:
- Cho vaøo becher 2 gioït dung dòch acid sulfosalisilic 0,1% + 2gioït H2SO4 4N,

hö ùng 1,2 gioït dung dòch chaûy ra tö ø burret, neáu thaáy dung dòch trong becher
coù maøu hoàng tím thì khi ñoù vaãn coøn Fe3+, neáu khoâng maøu chö ùng toû heát Fe3+ .

- Giaûi haáp Cu2+ vaø xaùc ñònh haøm lö ôïng cuûa noù theo phö ông phaùp Iot –
thiosulfat.

- Theâm H2SO4 tö ø tö ø vaøo coät, hö ùng dung dòch chaûy ra tö ø burret vaøo moät erlen
saïch vaø tieáp tuïc rö ûa baèng dung dich acid treân ñeán khi  dung dòch qua coät heát
Cu2+ (thö û baèng K4{Fe(CN)6}, neáu coøn Cu2+ , dung dòch xuaát hieän maøu naâu
ñoû).

- Theâm 5 ml KI 10% vaøo dung dòch Cu2+ ôû erlen vö øa thu ñö ôïc, ñeå vaøo trong
toái 5 phuùt, sau ñoù chuaån ñoä dung dòch naøy baèng Na2S2O3 0.01N..

V. TÍNH TOAÙN:

Sinh vieân tö ï ñö a ra coâng thö ùc tính toaùn, keát quaû xaùc ñònh Cu (II) qui veà noàng
ñoä mol/L.

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Trình baøy nguyeân taéc xaùc ñònh. Vieát ñaày ñuû phaûn ö ùng keå caû phaûn ö ùng chuaån

ñoä Cu2+ baèng  phö ông phaùp Ioát?
2. Trình baøy quy trình xaùc ñònh Cu2+. Coâng thö ùc tính qui veà noàng ñoä mol/lít, g/l.

Neáu khoâng sö û duïng axit citric thì ñieàu gì xaûy ra? Vai troø cuûa NH4OH?
3. Vai troø vaø lö ôïng hoùa chaát caàn sö û duïng. Vì sao dung dòch thu ñö ôïc sau khi giaûi

haáp Cu2+ baèng H2SO4 4N caàn phaûi ñieàu chænh pH vaø pH caàn ñieàu chænh laø bao
nhieâu? Vì sao caàn phaûi theâm KSCN vaøo trong quaù trình chuaån ñoä?
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BAØI 8: TAÙCH VAØ XAÙC ÑÒNH CAÙC HALOGEN
BAÈNG SAÉC KYÙ ION SÖÛ DUÏNG DETECTOR ÑOÄ DAÃN

I.  NGUYEÂN TAÉC:

1. Coät taùch anionit:
Caùc coät taùch ion coù chö ùa pha tónh laø caùc haït trao ñoåi cation (cationit) hoaëc

anion (anionit), goïi chung laø caùc haït ionit. Haàu heát caùc ionit ñö ôïc cheá taïo baèng
caùch duøng phaûn ö ùng hoùa hoïc gaén caùc goác trao ñoåi ion leân caùc voøng benzen cuûa
polyme ñoàng truøng hôïp polystyren-divinylbenzen hoaëc cuûa oxit silic coù gheùp caùc
goác hö õu cô. Ñoái vôùi caùc cationit, goác trao ñoåi ion laø nhoùm axit sulfonic (SO3

-H+),
trong khi ñoù vôùi caùc anionit, goác trao ñoåi ion laø nhoùm amonium tö ù (R4N+Cl-). Caùc
ionit laøm tö ø oxit silic thö ôøng ñö ôïc duøng trong saéc kyù loûng cao aùp vì noù coù theå chòu
ñö ôïc aùp suaát lôùn hôn laø caùc ionit laøm tö ø polystyren-divinylbenzen.

Hieäu naêng cuûa coät saéc kyù caøng lôùn khi caùc haït ionit coù hình caàu, nhoû, ñoàng
nhaát vaø ñö ôïc nhoài ñeàu trong coät. Dung lö ôïng cuûa pha tónh ñö ôïc xaùc ñònh baèng mili
ñö ông lö ôïng (mequiv) cuûa ion coù theå trao ñoåi treân khoái lö ôïng cuûa pha tónh tính
baèng gam.

2. Cô cheá:
Caùc ion caàn phaân tích ñö ôïc giö õ laïi trong coät vôùi caùc thôøi gian lö u khaùc nhau

dö ïa treân cô cheá trao ñoåi ion nhö  sau:
bA(aq) + aB(s)   bA(s) + aB(aq) (1)

Trong phö ông trình treân, kyù hieäu aq chæ pha ñoäng (dung dòch), r chæ pha tónh
(haït ionit). Haèng soá caân baèng K A

B  hay coøn goïi laø heä soá choïn loïc cuûa caân baèng treân
ñö ôïc bieãu dieãn nhö  sau:

K A
B  =

a
s

b
aq

a
aq

b
s

BA

BA

][][

][][
(2)

Bieåu thö ùc (2) cho thaáy haèng soá K A
B  caøng lôùn tö ùc laø ion A bò giö õ laïi treân pha

tónh caøng nhieàu. Moät caùch toång quaùt, aùi lö ïc cuûa moät ion vôùi ionit seõ caøng lôùn khi
ñieän tích cuûa ion ñoù caøng lôùn.

3. Cô sôû ñònh löôïng:
Sö û duïng phö ông phaùp ñö ôøng chuaån ñeå ñònh lö ôïng.

II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ:

Maùy saêùc kyù ion, detector ñoä daãn coù heä thoáng suppressor trao ñoåi baèng H2SO4.

III. HOÙA CHAÁT:

- Pha ñoäng: heä ñeäm NaHCO3 2mM vaø Na2CO3 1.3mM pha trong nö ôùc caát 2 laàn.
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- Chuaån KCl, KBr, KI  10ppm (tích cho halogen), pha trong nö ôùc caát 2 laàn.
- H2SO4 20mM –  duøng trong trao ñoåi suppressor.

IV. THÖÏC HAØNH :

- Khôûi ñoäng maùy saéc kyù, kieåm tra pha ñoäng vaø caùc dung dòch trao ñoåi, kieåm tra
hoaït ñoäng cuûa bôm.

- Trong ñieàu kieän bình thö ôøng thì dung dòch seõ ñi ra ôû ngoõ thaûi.
- Choïn heä laøm vieäc laø heä suppressor anion. Keát noái heä thoáng laøm vieäc, khi ñoù

treân maøn hình seõ hieån thò ñieàu kieän laøm vieäc cuûa coät.
- Khuyeán caùo caùc thoâng soá nhö  sau:

 AÙp suaát coät khoâng vö ôït quaù 8 Mpas
 Ñoä daãn naèm  trong khoaûng tö ø 5 - 15 microS

- Chaïy ñö ôøng neàn ñeán khi tín hieäu oån ñònh (ñoä daãn khoaûng 15microS), thì tieán
haønh fill loop vaø sau ñoù ‘inject’ chuaån vaø maãu.

- Sau khi chaïy, ghi nhaän keát quaû tín hieäu vaø xaây dö ïng ñö ôøng chuaån tö ø ñoù ñònh
lö ôïng anion caàn xaùc ñònh.

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Caùc yeáu toá aûnh hö ôûng ñeán vieäc xaùc ñònh caùc halogen baèng phö ông phaùp naøy?
2. Vai troø cuûa heä thoáng suppressor trong maùy saéc kyù?
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PHAÀN  III
CAÙC PHÖÔNG PHAÙP PHAÂN TÍCH ÑIEÄN

BAØI 9: CHUAÅN  ÑOÄ Ag+

BAÈNG PHÖÔNG PHAÙP CHUAÅN ÑOÄ ÑOÄ DAÃN

I. NGUYEÂN  TAÉC:

Neáu theâm dung dòch NaCl vaøo dung dòch AgNO3 caàn xaùc ñònh, ta seõ coù phaûn
ö ùng sau:

Ag+ + NO3
- + Na+ + Cl-  NO3

- + Na+ + AgCl
Noàng ñoä ion NO3

- khoâng thay ñoåi. Trö ôùc ñieåm tö ông ñö ông, ion Ag+ ( = 60)
seõ bò thay theá bôûi ion Na+ ( = 50) neân ñoä daãn chung cuûa dung dòch hôi bò giaûm
xuoáng. Sau ñieåm tö ông ñö ông, ñoä daãn ñieän taêng leân vì coù theâm ion Na+ vaø ion Cl-

( = 76). Veõ ñoà thò = f(V) ta seõ coù ñö ôïc moät ñieåm uoán tö ông ö ùng ñieåm tö ông
ñö ông khi heát Ag+, tö ø ñoù xaùc ñònh noàng ñoä chính xaùc cuûa AgNO3.

 II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ:

- Pipet baàu 10ml 1 caùi
- Beaker 250ml 1 caùi
- Bình tia 1 caùi
- Boùp cao su 1 caùi
- Buret 1 caùi
- Keïp caøng cua 1 caùi

- Giaù ñôõ 1 caùi
- Oáng ñong 100ml 1 caùi
- Maùy khuaáy tö ø 1 caùi
- Caù tö ø 1 caùi
- Maùy ño ñoä daãn caàm tay 1 caùi

III. HOÙA CHAÁT :

- Dung dòch NaCl 0,01N: caân chính xaùc 0,5844g NaCl TKPT ñaõ saáy ôû 1800C,
hoøa tan trong nö ôùc, ñònh mö ùc ñeán moät lít baèng nö ôùc caát hai laàn.

- Dung dòch AgNO3 0,01N: caân chính xaùc 1,6988g AgNO3 TKPT hoøa tan trong
100 mL HNO3 2%, duøng nö ôùc ñònh mö ùc ñeán 1 lít. Dung dòch baûo quaûn trong
chai maøu naâu.

IV. THÖÏC NGHIEÄM :

1. Phöông phaùp coå ñieån:

Chuaån ñoä AgNO3 baèng phö ông phaùp Volhard hay phö ông phaùp Mohr.

2. Phöông phaùp ño ñoä daãn:

Laáy 10 mL dung dòch AgNO3 caàn xaùc ñònh vaøo becher 250 mL, theâm nö ôùc caát
ñeán khoaûng 100 mL, khuaáy ñeàu baèng maùy khuaáy tö ø. Taét maùy khuaáy tö ø, ñeå yeân
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dung dòch 30 giaây, ñoïc giaù trò ñoä daãn. Tö ø buret cho xuoáng tö øng dung dòch NaCl,
cho maùy khuaáy 60 giaây, taét maùy khuaáy 60 giaây, ñoïc giaù trò ñoä daãn sau moãi laàn
theâm vaøo.

Ngö øng laïi khi toång theå tích VNaCl = 20 mL. Veõ ñoà thò = f(VNaCl), tö ø ñoù xaùc
ñònh noàng ñoä cuûa AgNO3.

V. TÍNH TOAÙN:

Tính toaùn vaø so saùnh keát quaû tính ñö ôïc tö ø hai phö ông phaùp treân, ruùt ra ö u,
nhö ôïc ñieåm cuûa moãi phö ông phaùp.

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Daïng ñoà thò cuûa quaù trình chuaån ñoä daãn Cl- vaø giaûi thích. Vieát coâng thö ùc tính

qui veà mol/L vaø g/L.
2. Neáu noàng ñoä Cl- cao vaø thôøi gian chuaån ñoä keùo daøi thì aûnh hö ôûng ñeán keát quaû

nhö  theá naøo? Caùch khaéc phuïc? Coù theå aùp duïng phö ông phaùp naøy ñeå xaùc ñònh
hoãn hôïp Cl-, Br-, I- ñö ôïc khoâng?

3. Neáu thay ñoåi thö ù tö ï chuaån ñoä thì ñoà thò coù daïng nhö  theá naøo? Trong phö ông
phaùp Morh ñieàu naøy coù thö ïc hieän ñö ôïc khoâng?
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BAØI 10: XAÙC ÑÒNH NOÀNG ÑOÄ ACID H3PO4

BAÈNG PHÖÔNG PHAÙP CHUAÅN ÑOÄ pH

I. NGUYEÂN TAÉC:

Khi trung hoøa moät acid baèng moät bazô maïnh, pH taêng daàn trong quaù trình
trung hoøa. Ñoà thò pH = f(V) vôùi V laø theå tích chaát chuaån theâm vaøo, ñoà thò coù daïng
khaùc nhau tuøy theo acid ñö ôïc trung hoøa laø acid maïnh hay yeáu. Khi tôùi ñieåm tö ông
ñö ông, pH thay ñoåi ñoät ngoät taïo bö ôùc nhaûy theá, tö ø ñoù xaùc ñònh ñieåm tö ông ñö ông.
Vôùi caùc ña acid yeáu, neáu pK giö õa caùc naác acid khaùc nhau 4 ñôn vò thì cuõng coù theå
chuaån ñoä tö øng naác acid, dö ïa vaøo pH baùn tö ông ñö ông ñeå xaùc ñònh ñö ôïc haèng soá
acid tö ông ö ùng vôùi caùc naác. Tö ø theå tích NaOH tö ông ñö ông ta tính ñö ôïc haøm lö ôïng
cuûa acid trong dung dòch.

pH baùn tö ông ñö ông laø pH taïi ñoù coùVNaOH =1/2 Vtñ vaø pH1/2 =pKa.

II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ:

- Beaker 100ml 1 caùi
- Beaker 250ml 1 caùi
- Buret 25ml 1 caùi
- Pipet baàu 10ml 1 caùi
- Keïp caøng cua 1 caùi
- Caù tö ø 1 caùi

- Giaù ñôõ 1 caùi
- Boùp cao su 1 caùi
- Bình tia 1 caùi
- Maùy khuaáy tö ø 1 caùi
- Maùy pH 1 caùi

III. HOÙA CHAÁT:

- NaOH 0,1N
- H2C2O4 0,1N

- H3PO4 maãu

IV. THÖÏC HAØNH:

1. Chuaån thoâ:

Ñeå thuaän tieän cho vieäc chuaån ñoä vaø chuû ñoäng ñö ôïc toác ñoä chuaån ñoä, ta caàn
chuaån ñoä sô boä ñeå xaùc ñònh gaàn ñuùng ñieåm tö ông ñö ông. Neáu dung dòch trong , ta
duøng chæ thò phenolphtalein, neáu dung dòch coù maøu ta khoâng duøng chæ thò treân
ñö ôïc, ta tieán haønh nhö  sau: duøng pipet huùt chính xaùc 10mL H3PO4 caàn chuaån ñoä
cho vaøo becher 250mL theâm nö ôùc caát ñeán khoaûng 80mL, khuaáy troän dung dòch
baèng maùy khuaáy tö ø, nhuùng ñieän cö ïc vaøo trong dung dòch, theâm tö ø tö ø NaOH treân
buret xuoáng moãi laàn 1mL, trong khi ñoù maùy khuaáy tö ø vaãn hoaït ñoäng lieân tuïc. Ghi
giaù trò pH sau moãi laàn theâm VNaOH.

2. Chuaån tinh:

Sau khi bieát ñö ôïc pH gaàn ñuùng naác thö ù nhaát, ta tieán haønh xaùc ñònh chính xaùc
noàng ñoä H3PO4 nhö  sau: laáy 10mL dung dòch maãu vaøo becher 250mL, theâm nö ôùc
caát ñeán khoaûng 80mL, cho caù tö ø vaøo vaø khuaáy troän dung dòch baèng maùy khuaáy t ö ø,
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taét maùy, ñeå dung dòch oån ñònh trong khoaûng 30 giaây, ghi giaù trò pH. Baät maùy khuaáy
tö ø, theâm khoaûng 1mL dung dòch tö ø buret xuoáng, khuaáy troän khoaûng 30 giaây vaø taét
maùy khuaáy tö ø, ño giaù trò pH tö ông ö ùng. Laëp laïi quaù trình cho ñeán khi caùch ñieåm
tö ông ñö ông thö ù nhaát khoaûng 2mL thì moãi laàn chæ theâm khoaûng 0,2mL, khi caùch
Vtñ1 khoaûng 1mL, thì moãi laàn chæ theâm 0,1mL. Sau khi qua ñieåm tö ông ñö ông
khoaûng 1mL thì taêng theå tích moãi laàn theâm leân 0,2mL, sau ñoù taêng theå tích NaOH
leân 1mL cho ñeán khi caùch ñieåm tö ông ñö ông 2mL thì laïi thö ïc hieän nhö  ñaõ laøm ñoái
vôùi naác 1.

Tö ø soá lieäu thu ñö ôïc veõ ñö ôøng cong pH = f(V), tö ø ñoù tính V tñ1,Vtñ2, pKa1. pKa2

vaø noàng ñoä cuûa H3PO4 trong maãu.
Ñoà thò coù daïng sau:

V. TÍNH TOAÙN

Laäp coâng thö ùc tính toaùn ñeå xaùc ñònh pKa vaø noàng ñoä cuûa H3PO4.

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Vì sao khoâng xaùc ñònh ñö ôïc pKa3? Ñoà thò, caùch xaùc ñònh Vtñl, Vtñ2, pKa1, pKa2

tö ø ñoà thò. Ñeå tieán haønh chuaån ñoä nhanh, ta caàn phaûi laøm gì?
2. Theo lí thuyeát, ta coù V2 = 2V1, nhö ng trong thö ïc teá thì V2 > 2V1, giaûi thích.
3. Vì sao phaûi chuaån ñoä, ö u ñieåm cuûa phö ông phaùp treân so vôùi phö ông phaùp

chuaån ñoä coå ñieån? Giaûi thích sö ï ñoåi pH treân maùy trong quaù trình chuaån ñoä?

VNaOH

pH

V1 V2

pKa1+ 2

pKa2 +2
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BAØI 11: XAÙC ÑÒNH HOÃN HÔÏP AXIT
BAÈNG CHUAÅN ÑOÄ ÑIEÄN THEÁ - PHAÛN ÖÙNG TRUNG HOØA

I. NGUYEÂN TAÉC:

Khi trung hoøa hoãn hôïp axit baèng moät baz maïnh, pH taêng daàn trong quaù trình
chuaån ñoä, ñoà thò pH = f(V) vôùi V laø theå tích chaát chuaån theâm vaøo, ñoà thò coù daïng
khaùc nhau tuøy acid ñö ôïc trung hoøa laø axit maïnh hay yeáu. Khi tôùi ñieåm tö ông
ñö ông, pH thay ñoåi ñoät ngoät taïo bö ôùc nhaûy theá, tö ø ñoù xaùc ñònh ñieåm tö ông ñö ông.
Ñeå chuaån ñoä hoãn hôp ña axit, neáu pK cuûa caùc acid caùch nhau hôn 4 ñôn vò thì cuõng
coù theå chuaån ñoä tö øng acid, dö ïa vaøo pH baùn tö ông ñö ông ñeå xaùc ñònh haèng soá acid
tö ông ö ùng. Tö ø theå tích NaOH tö ông ñö ông  ta tính ñö ôïc haøm lö ôïng tö øng acid trong
dung dòch.

II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ:

- Beaker 250ml 1 caùi
- Pipet baàu 5ml 2 caùi
- Bình tia 1 caùi

- Boùp cao su 1 caùi
- Maùy chuaån ñoä ñieän theá 1 caùi

III.  HOÙA CHAÁT:

- Hoãn hôïp acid goàm HCl, CH3COOH
- Dung dòch H2C2O4 0,1N

- Dung dòch NaOH 0,1N
- Chæ thò phenolphtalein

IV. THÖÏC HAØNH:

1. Chuaån ñoä hoãn hôïp axit:

Choïn cheá ñoä maùy YÙ nghóa

MET pH 1 –  9 MET: monotonic Equivalence point titration:
chuaån ñoä lieân tuïc caùc ñieåm tö ông ñö ông. Chonï
cheá ñoä pH ñeå chuaån ñoä pH

Parameter Caùc thoâng soá: duøng ñeå nhaäp caùc thoâng soá maùy

>titration parameter >Caùc thoâng soá chuaån ñoä

V Step 0,2mL Theå tích dung dòch chuaån moãi laàn theâm vaøo

Tirtr. Rate Max
mL/min

Vaän toác chuaån ñoä toái ña mL/ phuùt

Signal. Drift 10mV/min Ñoä bieán ñoåi cho giaù trò ghi ñö ôïc

Equilibr.time 52 s Thôøi gian ñeå ñaït caân baèng

Start V OFF Theå tích cho vaøo trö ôùc khi tieán haønh chuaån ñoä,
sö û duïng trong trö ôøng hôïp caàn tieát kieäm thôøi gian



Khoa Hoùa                                                                 Giaùo trình thöïc haønh Phaân tích coâng cuï

29

Choïn cheá ñoä maùy YÙ nghóa

Pause 0 s Thôøi gian nghæ sau khi cho vaøo moät theå tích ñaõ
choïn luùc ñaàu, thôøi gian naøy nhaèm ñeå khuaáy troän
dung dòch.

Meas.input 1 Ñaàu vaøo cuûa ñieän cö ïc ño luoân laø ñaàu soá moät

Temperature 25oC Nhieät ñoä: choïn nhieät ñoä phoøng

> Stop condition >Ñieàu kieän ngö øng

Stop V Abs Ngö øng theo theå tích: ngö ng chính xaùc

Stop V 12 mL Qua theå tích naøy maùy seõ tö ï ñoäng ngö øng chuaån ñoä

Stop pH OFF

Stop EP 9 Ngö øng ñieåm tö ông ñö ông: choïn 9 ñieåm tö ông
ñö ông.

Filling rate Max.mL/
min

Toác ñoä theo dung dòch chuaån

>evaluation >Ñaùnh giaù

EPC 0,50 End point criterion: tieâu chuaån cho ñieåm chuaån
ñoä

EP recognition All Ñieåm tö ông ñö ông ñö ôïc thö øa nhaän: taát caû. Ghi
nhaän laïi taát caû giaù trò ñieåm tö ông ñö ông.

Fix EÙP pH OFF Ñoä chính xaùc cuûa ñieåm cuoái chuaån ñoä 1 theo pH

Sau ñoù huùt 5mL maãu cho vaøo becher 250 mL, theâm vaøo 50mL nö ôùc caát, cho
caù tö ø vaøo khuaáy baèng caù tö ø, nhaáp Start vaø theo doõi keát quaû chuaån ñoä.

2. Chuaån ñoä laïi noàng ñoä NaOH baèng H2C2O4 0,1N:

Cho 5 mL dung dòch H2C2O4 0,1N vaøo becher, laäp laïi quaù trình chuaån ñoä
tö ông tö ï nhö  treân, khoâng caàn thay ñoåi cheá ñoä maùy. Nhaäp soá lieäu vaø in ra keát quaû.

V. TÍNH TOAÙN:

Ghi laïi tö øng caëp giaù trò theå tích VNaOH –  pH ñeå xaây dö ïng ñö ôøng cong chuaån ñoä.
Veõ ñö ôøng cong chuaån ñoä ñeå xaùc ñònh ñieåm tö ông ñö ông, so saùnh keát quaû thu ñö ôïc
treân maùy.

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Daïng ñoà thò, giaûi thích daïng cuûa ñoà thò.
2. Tính toaùn giaù trò pH tö ông ñö ông theo lyù thuyeát ö ùng vôùi moãi naác.
3. Khi chuaån ñoä H2C2O4 baèng NaOH thì maùy ghi nhaän ñö ôïc bao nhieâu ñieåm

tö ông ñö ông?
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BAØI 12: XAÙC ÑÒNH NOÀNG ÑOÄ CL-, I-

BAÈNG CHUAÅN ÑOÄ ÑIEÄN THEÁ – PHAÛN ÖÙNG KEÁT TUÛA

I. NGUYEÂN TAÉC :

- Cl -, I- ñö ôïc chuaån ñoä baèng dung dòch AgNO3, dö ïa vaøo sö ï thay ñoåi theá ñieän
cö ïc cuûa ñieän cö ïc Ag nhuùng vaøo dung dòch ta xaùc ñònh ñö ôïc ñieåm tö ông ñö ông. Taïi
ñieåm tö ông ñö ông coù sö ï thay ñoåi ñoät ngoät theá ñieän cö ïc.
- Phaûn ö ùng chính trong phö ông phaùp laø phaûn ö ùng chuaån ñoä keát tuûa sau:

Cl-  + Ag+   = AgCl
- Ñieän cö ïc sö û duïng ôû ñaây laø ñieän cö ïc Ag, ta coù phaûn ö ùng ñieän cö ïc:

Ag+ + 1e- = Ag+

EAg   =  EAg
o + 0.059lg[Ag+]  = EAg

o + 0.059logTAgCl –  0.059lg[Cl-]
- Khi noàng ñoä cuûa Cl- giaûm laøm cho theá cuûa ñieän cö ïc Ag taêng. Thö ïc chaát ta chæ
ño ñö ôïc giaù trò U cuûa heä hai ñieän cö ïc, nhö ng ñieän cö ïc so saùnh coù theá khoâng ñoåi
neân ta chæ quan taâm ñeán ñieän cö ïc chæ thò.

II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ :

- Beaker 250ml Anh 1 caùi - Boùp cao su TQ 1 caùi
- Pipet baàu 5ml TQ 2 caùi - Maùy chuaån ñoä ñieän theá 1 caùi
- Bình tia Anh 1 caùi - Ñieän cö ïc keát hôïp Ag 1 caùi

III.  HOÙA CHAÁT:

- Hoãn hôïp halogen goàm:
+ KCl  0,01M (pTAgCl = 9,77)
+ KI  0,01M (pT = 16,1).

- AgNO3 0,01M

IV. THÖÏC HAØNH:

- Choïn cheá ñoä maùy (yù nghóa ñaõ ñö ôïc giaûi thích ôû baøi 5).
- METU                      3 –  1
- Parameters
- >titration parameters
- V step 0,1 mL
- Titr.rate max mL/min
- Signal drift 10 mV/min
- Equilibr.time 52 s
- Start V OFF
- Pause 0 s
- Meas.input 1
- Temperature 25,0
- >stop conditions
- Stop V abs
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- Stop V 12 mL
- Stop EP 9
- Filling rate max mL/min
- >evaluation
- EPC 30 mV
- EP recognition all
- Fix EP 1U OFF mV

Sau ñoù huùt 5mL maãu hoãn hôïp halogenua cho vaøo becher 100mL, theâm vaøo 5
mL HNO3 2N, khoaûng 50mL nö ôùc caát. Cho caù tö ø vaøo vaø khuaáy ñeàu dung dòch.
Nhuùng heä ñieän cö ïc vaøo, nhaán start vaø theo doõi keát quaû chuaån ñoä.

V. TÍNH TOAÙN:

Ghi laïi tö øng caëp giaù trò E –  VAg+ ñeå xaây dö ïng ñö ôøng cong chuaån ñoä, veõ ñö ôøng
cong chuaån ñoä ñeå xaùc ñònh ñieåm tö ông ñö ông, so saùnh vôùi keát quaû thu ñö ôïc treân
maùy.

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Giö õa hai ion treân thì ion naøo ñö ôïc chuaån ñoä trö ôùc? Giaûi thích.
2. Ngoaøi phö ông phaùp chuaån ñoä ñieän theá ra, coù theå sö û duïng caùc phö ông phaùp

naøo khaùc ñeå xaùc ñònh hoãn hôïp I-, Cl- ñö ôïc khoâng? Ö u vaø nhö ôïc ñieåm cuûa
tö øng phö ông phaùp.

3. Trong chuaån ñoä ñieän theá sö û duïng phaûn ö ùng keát tuûa, taïi ñieåm tö ông ñö ông ta
thö ôøng gaëp trôû ngaïi naøo? Neâu bieän phaùp khaéc phuïc.
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BAØI 13: XAÙC ÑÒNH HAØM LÖÔÏNG Fe2+

BAÈNG CHUAÅN ÑOÄ ÑIEÄN THEÁ – PHAÛN ÖÙNG OXY HOÙA KHÖÛ

I. NGUYEÂN TAÉC:

Trong moâi trö ôøng axit, Fe2+ ñö ôïc chuaån ñoä baèng KMnO4 theo phaûn ö ùng:
Fe2+   + MnO4

- + 8H+  = Fe3+   + Mn2+   +  4H2O
Sö û duïng phö ông phaùp ñieän theá, ño giaù trò theá ñieän cö ïc cuûa ñieän cö ïc chæ thò tö ø

ñoù xaùc ñònh ñieåm tö ông.
Ñieän cö ïc chæ thò ôû ñaây laø ñieän cö ïc Pt.
Theá cuûa ñieän cö ïc naøy ñö ôïc bieåu dieãn nhö  sau:

E  = K  + 0.059/n*lg[O]/[Kh]
Trö ôùc ñieåm tö ông ñö ông, dung dòch chö ùa heä Fe3+/Fe2+ neân theá ñieän cö ïc  ñö ôïc

tính theo:
E = Eo

Fe  + 0.059*lg[Fe3+]/[Fe2+]
Sau ñieåm tö ông ñö ông,  chö ùa heä MnO4

- /Mn2+,Ta coù:
E = Eo

MnO4-/Mn2+ + 0.059/5*lg[MnO4
-]/[Mn2+].

Tö ø treân ta thaáy khi qua ñieåm tö ông ñö ông coù sö ï thay ñoåi raát nhanh cuûa theá
ñieän cö ïc tö ø ñoù xaùc ñònh ñieåm tö ông ñö ông.

II.  DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ:

- Beaker 250ml Anh 1 caùi - Boùp cao su TQ 1 caùi
- Pipet baàu 5ml TQ 2 caùi - Maùy chuaån ñoä ñieän theá 1 caùi
- Bình tia Anh 1 caùi - Ñieän cö ïc keát hôïp keùp Pt 1 caùi

III.  HOÙA CHAÁT:

- Dung dòch Fe2+ 0,02N: hoøa tan 7,8426 g muoái Mohr (PA) vaøo nö ôùc caát, cho
theâm 1mL H2SO4 ññ, ñònh mö ùc tôùi vaïch 1 lít, pha loaõng dung dòch naøy laøm 10
laàn ñeå ñö ôïc dung dòch Fe2+ 0,02N.

- Dung dòch H2SO4 0,5N
- Dung dòch KMnO4 0,02N

IV. THÖÏC HAØNH:

1. Chuaån maãu:

Choïn cheá ñoä maùy:
               MET U                        5 - 5
- Parameter
- >titration parameter
- V step 0.1 mL
- Titr.rate max mL/min
- Signal drift 10 mV/min
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- Equilibr.time 52 s
- Start V OFF
- Pause 0 s
- Meas.input 1
- Temperature 25.0 C
- >Stop conditions
- stop V  abs
- Stop V 7 mL
- Stop U OFF
- Stop EP 9
- Filling rate max mL/min
- >evalution
- EPC 30 mV
- EP recognition all
- Fix EP1 U OFF  mV.

Sau ñoù huùt 5 mL maãu cho vaø becher 250ml, theâm vaøo 10 ml H2SO4 0,5N,
theâm 50mL nö ôùc caát, cho caù tö ø vaøo vaø khuaáy ñeàu dung dòch. Nhuùng heä ñieän cö ïc
vaøo vaø nhaán start, theo doõi keát quaû chuaån ñoä.

2. Chuaån laïi noàng ñoä cuûa KMnO4:

Duøng H2C2O4 ñeå chuaån laïi noàng ñoä cuûa KMnO4, moâi trö ôøng axit Sulfuric.
Sinh vieân khoâng caàn thay ñoåi cheá ñoä maùy.

V. TÍNH TOAÙN:

Sinh vieân ghi laïi tö øng caëp giaù trò V – E ñeå xaây dö ïng ñö ôøng cong chuaån ñoä, xaùc
ñònh ñieåm tö ông ñö ông tö ø ñoù xaùc ñònh haøm lö ôïng cuûa Fe2+.

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Neáu trong maãu coù chö ùa Cl- thì pheùp xaùc ñònh coù bò aûnh hö ôûng khoâng? Bieän

phaùp khaéc phuïc?
2. Phaûn ö ùng treân coù vaän toác raát nhoû ôû thôøi ñieåm ban ñaàu neân seõ gaây sai soá, anh

chò haõy neâu bieän phaùp xö û lí?
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BAØI 14: ÑÒNH LÖÔÏNG Pb2+ BAÈNG
PHÖÔNG PHAÙP CÖÏC PHOÅ XUNG VI  PHAÂN

I. NGUYEÂN TAÉC :

Trong cö ïc phoå coå ñieån doøng ñieän ño ñö ôïc bao goàm 2 thaønh phaàn: doøng
khuaáy taùn ñö ïôïc taïo thaønh tö ø sö ï tham gia phaûn ö ùng ñieän cö ïc cuûa chaát khö û cö ïc;
thaønh phaàn thö ù hai laø 2 doøng tuï ñieän xuaát hieän giö õa beà maët gioït thuûy ngaân vaø dung
dòch khaûo saùt, doøng naøy thay ñoåi nhanh vaø phuï thuoäc vaøo beà maët gioït thuûy ngaân,
doøng naøy gaây nhieãu treân cö ïc phoå ñoà laøm aûnh hö ôûng ñeán keát quaû xaùc ñònh. Ñeå giôùi
haïn doøng naøy, ngoaøi theá tuyeán tính aùp vaøo hai ñieän cö ïc, ngö ôøi ta aùp theâm moät theá
daïng xung hoaëc daïng soùng vuoâng roài baét ñaàu ño doøng Faraday taïi moãi cuoái xung
vaø taïi moãi cuoái gioït thuûy ngaân baèng thieát bò chuyeân duïng. Cö ïc phoå ñoà thu ñö ôïc coù
daïng peak, dö ïa vaøo chieàu cao hoaëc dieän tích peak ñeå tieán haønh ñònh lö ôïng, vaø dö ïa
vaøo giaù trò E1/2 ñeå ñònh tính.

II. DUÏNG CUÏ VAØ THIEÁT BÒ:

- Maùy cö ïc phoå 757 VA Computrace.
- Heä ñieän cö ïc gioït thuûy ngaân rôi vaø ñieän cö ïc so saùnh calomen baõo hoøa.
- Teá baøo ghi cö ïc phoå

III.  HOÙA CHAÁT:

- Dung dòch Pb (II) tieâu chuaån: hoøa tan 1.599 g Pb(NO3)2 trong 200mL nö ôùc caát,
theâm 2mL dung dòch HNO3 ññ. Ñònh mö ùc baèng nö ôùc caát ñeán 1 lít. Khi sö û duïng
pha loaõng ñeå ñö ôïc dung dòch 20ppm.

- Dung dòch ñeäm acetat pH =5.

IV. THÖÏC HAØNH:

1. Laäp daõy chuaån:

Laàn lö ôït laáy 2; 4; 6; 8; 10 mL dung dòch Pb(II) 20ppm cho vaøo bình mö ùc
100mL, theâm 5 mL ñeäm pH =5 vaø ñònh mö ùc tôùi vaïch baèng nö ôùc caát. Ñuoåi khí
trong voøng 10 phuùt vaø ño cö ïc phoå.

2. Maãu xaùc ñònh:

Huùt 5 ml maãu cho vaøo bình mö ùc 100mL, theâm 10ml ñeäm pH =5 vaø thao taùc
tö ông tö ï nhö  ñoái vôùi chuaån.
- Khôûi ñoäng maùy.
- Nhaáp chuoät vaøo Start measurements.
- Nhaáp chuoät vaøo File/ load method
- Nhaáp chuoät vaøo Application notes.
- Choïn phö ông phaùp
- Reâ chuoät vaøo bieåu tö ôïng working method specification
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- Chuaån bò hoaù chaát theo hö ôùng daãn cho vaøo coác.
- Vaøo bieåu tö ôïng computrace cotrol ñeå choïn cheá ñoä laøm vieäc cuûa ñieän cö ïc.
- Choïn HDME / nhaáp Purge ñeå suïc khí Nitô trong voøng 5 phuùt.
- Nhaáp Purge ñeå thoaùt khoûi cheá ñoä suïc khí. Nhaáp Close
- Trôû veà bieåu tö ôïng working method specification.
- Choïn cheá ñoä Standart addition.
- Choïn trong mode: DP- differential Pulse.
- Nhaáp vaøo Edit parameter ñeå choïn caùc thoâng soá caøi ñaët:
- Choïn theá  baét ñaàu: -1,2 mV
- Theá keât thuùc : -0,1 mV
- Nhaáp vaøo Determination  ñeå khai baùo maãu:
- Ñaët teân Sample
- Sample amount :10mL
- Cel volune           : 10,6 mL
- Nhaáp OK vaø keát thuùc
- Nhaáp vaøo Monitor/ start/Ok. Maøn hình hieån thòManual addition:
- Duøng micropipet theâm 100ml dung dòch  chuaån KIO3 /KI 1g/l vaøo trong coác
ño. Nhaáp OK.
- Maùy tö ï ñoäng suïc khí vaø khuaáy troän. Maùy tö ï ñoäng ño laàn 2.
- Theâm chuaån laàn 2: laëp laïi thao taùc treân.
- Nhaáp vaøo Determination- curve. Maùy tö ï ñoäng hieån thò keát quaû.

3. Veä sinh maùy:

Thu hoài caùc gioït thuûy ngaân trong coác vaøo bình thu hoài thuûy ngaân. Khoaù van
daãn khí taïi bình Nitô vaø cho suïc khí ñeå loaïi phaàn nitô coøn laïi treân ñö ôøng daãn

V. TÍNH TOAÙN:

Veõ ñö ôøng chuaån giö õa chieàu cao peak vaø noàng ñoä tö ø ñoù tính ra haøm luôïng
Pb(II) coù trong maãu (ppm)

Caâu hoûi chuaån bò:
1. Ö u ñieåm cuûa phö ông phaùp cö ïc phoå xung vi phaân? Vì sao ngö ôøi ta khoâng sö û

duïng Gelatin trong caùc thí nghieäm?
2. Vì sao phaûi duøng ñeäm khi ño cö ïc phoå?
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