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PHAN 1
KY THUAT MOI TRUONG

Bién soan: ThS. Lé Tan Thanh Lam
Ks. Huynh TAn Nhut

LY THUYET VE CAC PHUONG PHAP PHAN TIiCH

P¢€ x4c dinh cdc thanh phan héa hoc hién dién trong mot chi't nio d6, trudc
hét cAn tuyén chon ra mot miu thit dai dién cho chat 4y, sau d6 ti€n hanh mot dich
vu thit nghiém goi 1a phan tich héa hoc trén miu thit nay.

Phan tich dinh tinh cho bi€t miu chita nhitng loai thinh phin nao.

Phan tich dinh lugng cho bi€t mdi quan hé vé lugng clia tirng thanh phin
hién dién trong mau thit .

Viéc phan tich héa hoc nhat thi€t phai tudn thd mot quy trinh phan tich thich
hdp cho tirng thanh phan va tirng loai mau thi. Cho nén ton tai vd s6 quy trinh
phan tich. Tuy nhién, d€ xdy dung nén mdt quy trinh phin tich ngudi ta chi dua
vao mot sd it cic nguyén 1y tdng quat, goi la cdc phuong phap phan tich héa hoc.

Céc phuong phdp phén tich dudc chia ra lam: Phuong phap phén tich dung
cu va phuong phdp héa hoc. Phuong phdp phan tich h6a hoc c6 cdc phuong phip
nhu: phuong phdp thé tich (phuong phdp chuin d6 acid — baz, phuong phdp chuin
d6 oxyhéa — khtt, phuong phap chudn d6 complexon...), phuong phdp khdi lugng,..

Trong phuong phdp phén tich dung cu c6 cidc phuong phip nhu: Phuong
phdp tric quang, phudng phdp quang phd hap thu nguyén ti¥, cic phuong phdp sic
ky(sdc ly khi, sic ky 18ng, sic ky 1dng cao 4p..), va cdc phuong phap k&t hgp nhu:
sic ky ghép khdi phd... Tuy nhién, khong c6 mot phuong phap van ning nio dugc
st dung phan tich tdt cd cdc chidt ma viéc lwa chon phuong phdp tuy thudc vao
nhiéu yé&u t6 khic nhau nhu: Him lugng cdc chit ¢6 trong miu nhiéu hay it (da
lugng, ban da lugng, vi ludng, siéu vi lugng, hay lugng vét), phu thudc vao dung cu
phong thi nghiém cho phép, phu thudc tinh chi't clia chit cAn phin tich nhu: vd co
hay hifu cd dé bay hdi hay khé bay hdi ..vd phu thudc vao cic yé&u t& khic nhu:
nhiét do, 4p suit, dung mdi st dung, ...

Nhung thong thudng phuong phip phan tich héa hoc duge diing dé phan
tich cdc hop phan da lugng, tiic hgp phan c6 thanh phan chat ciAn phan tich chi€m
trén 1% vé khdi lugng trong tong sO cdc chit c6 mit trong miu thir. Con céc
phuong phdp phan tich dung cu dudc st dung phan tich cdc hdp phan vi lugng, 12



hdp phin c6 chira cdc chit can phan tich chi€ém nhé hon 1% vé khdi lugng trong
mau phan tich.

Phan tich héa hoc 12 mot qua trinh nhiéu giai doan. Qu4 trinh 4y mang day
dd tinh chat cia mot qud trinh do ludng va né ciing tuin theo nhitng quy luat trong
tu nhién.

Trong phan gido trinh thuc hanh nay s& di sdu vao hai phuong phdp phan tich chi
y&u thudng diung d€ phan tich cdc chi tiéu vé moi trudng 12 phuong phdp phan tich thé
tich va phuong phdp tric quang (so mau).

I. PHUONG PHAP PHAN TICH THE TICH

Phuong phdp phan tich thé tich 13 mot trong cdc phudng phap phan tich c¢d
dién dugc st dung d€ xac dinh cdc chit c6 ham lugng ban da lugng hay da lugng.
Chinh vi 12 mot phuong phap d€ xdc dinh cdc chat c6 ndng d6 16n nén phuong
phdp nay doi héi do chinh xdc cao, sai s6 cho phép < 1%. Trong phucng phdp phan
tich thé tich c6 rat nhiéu phuong phap khic nhau nhu:

+ Phuong phdp chuin do acid — baz.

+ Phuong phdp chuin dd oxyhéa — khi.
+ Phuong phdp chuin do complexon.

+ Phuong phdp chuin do két tia.

+ Phuong phdp chuin do dién thé.

+ Phuong phdp chuin do tric quang,..

Tuy nhién viéc chon lya phudng phdp phan tich nao con tiy thudc vao nhiéu yé&u
t0 nhu tinh chat, ham Iugng cdc chit ¢ trong miu phan tich, khad ning bi 4nh hudng bdi
céc tap chat va phu thudc vao diéu kién thi€t bi mdy méc clia phong thi nghiém.

L1 MOT SO KHAINIEM

- Dung dich: L mot hdn hop déng thé gdm it nhit hai chat, trong d6 mot cha't 1a
dung mdi con lai 1a cdc chat tan.

- Chat chuidn: Chit ding d€ chuin héa dung dich chuén.

- Dung dich chuén: La dung dich c¢6 néng do xdc dinh va chinh x4c.

- Dung dich dém: La dung dich c6 pH thuc t& khong thay d&i khi thém mot lugng
nhd acid hoic kiém manh vao. Mot dung dich dém dugc thanh 1ap tir mdt acid y&u (hoic
mdt baz y&u) vd mudi clia né .

- Piém tuong duong: Thdi diém cda qué trinh chudn do ma tai d6 da thém mot
lugng thudc thif tuong dudng véi lugng chi't can chuin.

- Nong dd duong lugng: Nong d6 chi s§ duong lugng gam cé trong mot lit dung
dich.



- NOng d6 phan trim: LA s& gam chi't tan c6 trong 100g dung dich.

- Nong @6 mol: Chi s& gam chit tan ¢ trong mot it dung dich.

- Chat chi thi: La chat c6 kh3 ning thay ddi tinh chat mot cach dot bi€n va dé
quan sit dudi tic dung cda sy thay d6i moi trudng. Thudng diing dé nhin biét diém bit
diu hoic két thic ciia mot phdn ng. Mdi loai phdn tng chuin d6 thudng c6 mot chi't chi
thi phit hgp. Ching han cht chi thi acid — baz, chit chi thi oxyhéa — khtt, chat chi thi
complexon...

12 DUNG DICH CHUAN

. Dung dich chuin 13 dung dich cda thudc thit R, c6 ndng d6 dudc xdc dinh
v6i d6 chinh x4c cao, do ding cao, va phai dugc pha ch€ va bdo quin
dic biét cdn than.

Miic do tin cay cia mot két qua phan tich bing phuong phap thé tich chd y&u bdi

mtc dd tin cAy ciia dung dich chuin.

Thong thudng ngudi ta pha dung dich chuin biét dugc rat gin ding, sau d6 tién
hinh xdc dinh ndng d6 chinh xdc bing cach chuin véi mot dung dich chudn gdc. Ching
han khong thé pha chinh xdc néng do ctia dung dich NaOH bing cdch cin chinh xdc
NaOH rin rdi hoa tan bing nuéc vi NaOH rat dé hiit Am va CO,, Ta chi c6 thé pha dung
dich NaOH véi ndng d6 gin diing, rdi sau d6 xdc dinh lai ndng dd chinh x4c bing cich
xtr dung dung dich chudn gdc 1a acid oxalic (H,C,04.2H,0).

. Cha't chuin gdc 1a chat tinh khi€t ¢ thé tryc ti€p cAn rdi hoa tan trong

nudc dé thu duge dung dich c6 ndng do chinh xéc.

N6i chung mot chat dugce sit dung 1am chit chuin gdc phai ddp ng cdc yéu cau
sau:

- Phai la chat tinh khi€t héa hoc (d6 tinh khiét trén 99,9%) va khong chita cdc tap
chat c6 thé 4nh hudng dén @6 chinh xdc ciia phudng phap chuin do.

- Phai 12 chit c6 thanh phin ding vdi cong thiic danh dinh. Vi du 13 tinh thé
hydrat thi lugng nude k€t tinh phdi ding bing véi ludng nude ghi trong cong thic.

- Phai 12 mot chd't bén khi ton trit § thé rdn va khi di pha thanh dung dich nudc
trong nhitng diéu kién thong thudng cia moi trudng phong thi nghiém.

- Mong mudn né€u chat dé c6 dudng lugng cang I6n cang tot. nhu vay s& ting dudc
dd chinh x4dc ctia phép cin va do d6 ting d6 chinh x4c cia ndng dd dung dich chi't chuin
gdc.

Do6i khi ngudi ta con phan biét chit chudn goc theo cAp d6 chuin x4c.

Ngudi ta s& Iya chon mot s6 chit chudn gdc cho tirng loai phuong phdp phan tich
thé tich nhat dinh (6ng chuén).

Céc dung dich chuiin thudng ding trong phuong phap phan tich thé tich

e Cdc dung dich chudn sit dung trong phuong phdp chudn do acid — baz



- Dung dich chuén acid:

Thudong ding dung dich acid clohydric (HCI) 0,1N, lam dung dich chudn vi dung
dich nay giit dugc v6 thdi han trong cdc binh chia thiy tinh ¢6 nit nham.

- Dung dich chu&n kiém:

Thuong dung dung dich chuin kiém 13 natri hydroxyt (NaOH), it khi s& dung kali
hydroxyt vi natri hydroxyt c6 tinh 8n dinh cao hon. Tuy nhién, cic dung dich kiém ludn
chifa ion cdcbonat va hip thu khi cacbonic trong khong khi 1am thay ddi ndng do theo thdi
gian. Do d6 can phdi xdc dinh lai dd chudn truéc khi ding.

e Cdc dung dich chudn géc sit dung trong phiiong phdp chudn d acid — baz:

- Natri tetraborat (Na,B407.10H,0): Pay 12 mot chat chuidn gdc c6 thé dung dé
xdc dinh lai ndng do cta acid HCL.

- Acid Oxalic (H,C,04.2H,0): Chit gdc nay cé thé st dung dé xdc dinh do
chuin ctia dung dich kiém hay cdc dung dich chit oxyhda.

e Cdc dung dich chudn si dung trong phdn iing tao phiic:

- Dung dich EDTA: EDTA la dung dich c6 khd niing tao phic véi rat nhiu ion
kim loai khdac nhau. P6 bén clia cdc phiic phu thudc nhiéu vao pH cia dung dich. P& xdc
dinh di€m cudi chuin d6, ngudi ta st dung nhiéu cha't chi thi khdc nhau dic trung cho viéc
xdc dinh mdi nguyén t6 kim loai.

e Dung dich chudn sit dung trong phdn iing oxyhéa — khit:

- Dung dich kali permanganate (KMnQOy): Kali permanganate 13 chit c6 tinh
oxyhéa manh, né dugc st dung d€ xdc dinh cdc chat c6 tinh khit. Trong phan ng oxyhéa
— khit thi kali permanganate vira déng vai trd 13 chat oxyhda, vira déng vai tro 1a ch't chi
thi cho phdn &ng. Tuy nhién kali permanganate 13 chdt oxyhéa manh, nén néu d€ ti€p xiic
véi khong khi thi ndng dd clia n6 s& gidm di theo thdi gian. Vi vay, trudc khi sit dung cian
xdc dinh lai d6 chudn bing dung dich chudn gdc 13 acid oxalic hoic mudi Mohr
[Fe(NH4)2(S04),.6H0].

e Dung dich thuong sit dung trong phuong phdp chudn dé két tia:

- Muéi bac: Phuong phap chuin d6 két tia quan trong nhit dua trén phan ng
chudn dd bing bac nitrat.

L3 PHUGNG PHAP CHUAN PO ACID — BAZ

Khi thyc hién phuong phdp chuin do acid — baz ta phai thuc hién modt phdn
ting héa hoc dic biét, goi 1a phan ng phan tich. Trong phan &ng phan tich ¢6 su
hién dién ctia chdt can phan tich tdn tai & dang dung dich, chit ding d€ chuin do
ciing & dang dung dich con goi 13 dung dich chuin va mot chat chi thi pH c6 mau
thay d6i theo pH ctia dung dich. N&u chd't cAn chuin c6 tinh acid thi ch't chudn sit
dung phai c6 tinh baz; va ngugc lai n€u chi't can chuin c6 tinh baz thi chat chuin
st dung budc phdi c6 tinh acid. Ching han, ta ti€n hanh phdn ¢ng chuin do acid



HCI biing chit chudin NaOH vdi chi thi mau 13 phenolphtalein, chat chi thi nay
khong c6 mau § trong moi trudng cé tinh acid va s& cé mau hong khi tdn tai trong
moi trudng baz.

Trong sudt qué trinh chuidn do6 ta ti€n hanh cho titng giot NaOH tir buret
xudéng dung dich cin chuin do, cho tdi khi cho mot giot NaOH vao va dung dich
cAn chudn chuyén tir khong mau sang mau hdng thi ta ditng phép chuin @6 va dua
vao thé tich NaOH tiéu ton ta sé& xdc dinh dugc ndng d6 HCI theo dinh luat duong
luong. Nhu chiing ta da gidi thiéu chat chi thi mau phenolphlalein s& khong c6 mau
trong dung dich c6 tinh acid va s& c6 mau hong trong khi dung dich c6 tinh baz.
Trong qud trinh chuin do sé& x4y ra phdn @ng trung hoa:

HCI + NaOH = NaCl + H,O
Hay vi€t mot cdach chinh xdc hon la phdn ¢ng gitta ion H* va ion OH
H" +OH = H,O

Nhu vay trong qud trinh chudn dd ndng d6 ion H* gidm din va ndng d6 ion
OH ~ ting din va truSc diém két thiic chudn do (tic 13 thdi di€ém ma H* bi trung
hoa hoan toan) hay con goi la di€m tuong duong thi ndng dd ion H* gidm mot cach
tuy€n tinh vé6i thé tich NaOH thém vao, c6 nghia 13 pH cla dung dich can chuin
ting tuyén tinh theo thé tich NaOH vi pH = - log[H"] . Nhung néu da dat di€m can
bing, ma ta cho thém mot giot NaOH vao thi ndng do OH ~ ting 1én mdt cdch dot
ngdt cling c6 nghia 12 ndng d6 ion H* gidm mot cdch dot ngot tién vé zerd va hoan
toan khong tuyé&n tinh voi thé tich cia NaOH thém vao va ngudi ta néi ring da x3y
ra buGc nhay tai thoi di€ém ta cho du mot giot NaOH vao dung dich can chuén d6
va ngay tai thdi di€m dé moi trudng pH cda dung dich thay ddi tir moi trudng cé
tinh acid sang mdi trudng c6 tinh baz va nhd c6 budc nhdy dot bi€n ndy ma ngudi
ta dé dang x4c dinh diém tuong duong clia qua trinh chuidn dd. Dua vao dd thi thu
dugc tir sy phu thudc ctia pH dung dich vao thé tich NaOH thém vio va ngudi ta dé
dang tinh dugc ndng d6 HCI dua vao dinh luat duong lugng.

Gia st ta 14y V; NaOH mL dung dich dem dinh phan, V,: thé tich HCI tiéu
ton d€ chuin d6.

N,: Nong @6 dung dich chi't chuin.
Theo dinh ludt dudng lugng ta cé:
Nl X V] = N2 X V2

14 PHUGNG PHAP CHUAN PO OXYHOA - KHU

Trong phuong phdp chuin d6 oxyhéa — khit thi nguyén tic ciing tuong tu
trong phuong phdp chuin do acid — baz. Nhung phuong phdp nay dudc st dung dé
ti€n hanh x4c dinh ham lugng clia cdc cation hoidc cdc aion c6 tinh oxyhda hoic



tinh khir . Néu dung dich chit can chuén c6 tinh oxyhda thi ch't chudn phai c6 tinh
khtr va ngudgc lai.

Ching han ta ti€n hanh xdc dinh ndng d6 ion Cesium(IV) (Ce*") bing dung
dich chita ion sit I1 (Fez+) c6 ndng dod x4c dinh.

Trong qud trinh chudn do, trong dung dich chit can chuin s& xdy ra phin
ing oxyhda — khr:

Ce* + Fe*" = Ce** + Fe’*

Trong d6 Ce** va Ce’ ciing nhu Fe’* va Fe** dugc goi 1a nhitng cip oxyhda
— khtt lién hgp va mdi cip oxyhda — khit trong dung dich nudc c6 mot thé dién cuc
tuong ng, th€ dién cuc nay phu thudc vao nhiéu y&u td nhung quan trong nhit
chinh 1a sy phu thudc vao ndng d6 cda chiing trong dung dich, diéu nay dugc thé
hién qua phuong trinh Nerst nhu sau:

RT K a
0 0X
Eowin = Eoxrin + —=IN(
A

)

V&i E®pn: th€ dién cuc tiéu chuin clia cip oxhda- khit khio sit.
R: hiing s6 khi Iy tudng.

T: nhiét o thuc hién phan tng (thudng 1a nhiét d6 phong).

n : s6 dién tich trao ddi trong phan tng oxyhéa — khi.

F: hiing s6 Faraday.

Truc di€ém tuong duong ndng dd cla ion Ce*" gidm dan va ndng do ion
Ce’ ting din. Cho nén dua vao phuong trinh Nerst ta thdy th& cda cip Ce*/Ce®
gidm va gidm mot cdch tuyén tinh vé6i thé tich dung dich chuin thém vao. Pén
diém tuong duong thi ndng d6 clia ion Ce*" ti€n dan vé zero, con ndng do ion Ce™*
van ting 1én. Nhu vay tai diém tuong duong, thi ti s6 ndng do Ce*" trén ndng do
Ce’* ti€n gin v& vo cuc va din t6i ham logarit trong phuong trinh Nerst ti€n vé gid
tri cuc dai 12 biing RT/nF, lic nay thé cia cip Ce™/Ce™ gidm manh va c6 mot su
bi€n d6i th€ dot ngdt. Nhd xdy ra budc nhdy th€ ma ching ta d& dang nhin biét
diém tuong duong ciia qud trinh chuin d6 va tir d6 xdc dinh dugc ndng do ion Ce™
trong dung dich cin chuin d9.

Nhu vay chiing ta c6 thé st dung phuong phap chuin do oxyhéa — khir @€
ti€n hanh xdc dinh cdc chit c6 tinh oxyhda hodc tinh khi¥. Tuy nhién d€ phép
chuin d6 dudc chinh xdc thi yéu cAdu ham lugng cda chit phin tich cé trong miu
dd 16n dé€ cho qué trinh thay d6i thé dién ra mot cach ro rang va di€m tuong dugng
dudc xdc dinh mot cach chinh xdc. Né&u trong miu thit c6 nhitng tap chat cling ¢
tinh oxyhéa hoidc tinh khit, thi khd ning st dung phuong phdp nay bi gidm xudng
vi sy hién hién cda tap chit c6 thé 1am cho qud trinh xdc dinh c6 d6 chinh xdc



khong cao din d&n sy sai s& 16n. Tuy nhién, chiing ta c6 thé thay ddi diéu kién moi
trudng nhu: pH ciia dung dich, thém cdc chit che d€ gidm bst aAnh hudng cda cic
tap chat dé€n kha ning st dung phuong phdp. Piéu ndy cé nghia 12 v§i mdi diéu
kién khdc nhau, chiing ta s& cé nhitng két qua vdi d6 chinh x4c khdc nhau, va dé
thu dugc k€t qua c¢6 do chinh xdc t8t nhat thi ching ta phai thuc hién mot bai todn
vé t6i wu héa cic yé&u td c6 thé 4nh hudng dé€n qua trinh x4c dinh. C6 nhitng trudng
hdp, khi & diéu kién nay thi ching ta khong thé st dung phuong phdp nay dudc,
nhung véi sy thay d6i cdc diéu kién clda moi trudng ching ta c6 thé st dung né dé
xdc dinh chat can phin tich véi mot két qua c¢6 do chinh xdc khd cao.

15 PHUONG PHAP CHUAN PO COMPLEXON

Phuong phdp chuin d6 complexon thudng dugc st dung d€ xdc dinh ham
lugng mdt s& nguyén t& c¢6 khd ning tao phitc véi chi't chuin 13 EDTA trong moi
trudng pH thich hgp. Piém tuong tuong cia phép chuin do6 dugc nhin bi€t dua vao
sy d6i mau cta dung dich nhd x4y ra phdn tng chi thi khi cho du mot giot EDTA.

Phan tng chudn do:

M+ H,Y = MY” + 2H"

Phén d@ng chi thi:

MIn+Y = MY +In

Trong d6 mau cia MIn va In tuong phdn nhau rit rd.
16 PHUGNG PHAP CHUAN PO KET TUA

Chudn d6 két tia ciing 12 mot trong cidc phuong phdp phan tich thé tich,
phuong phdp nay thudng dung d€ xac dinh ndng dd clia cic halogen trong miu.

Phuong phap xac dinh CI'.

. Phwong phdap Mohr:

- Nguyén tic phuong phédp:

Chuédn d9 CI" bing dung dich bac nitrat (AgNO3) khi ¢6 mit Kali cromat (K,CrO,)
lam chi thi.

Trudc diém tuong dudng trong dung dich x4y ra phan ng chuin do:
Cl + Ag* = AgCI k&t tia c6 mau tring.
Khi CI" @3 dudc chudn d6 hét, néu cho du mot giot Ag* sé c6 phdn tng:
Ag" + CrO4” = Ag,CrO4d mau dd gach
Vi vy chiing ta dé dang nhan biét di€m tuong duong.
. Phuong phdp Volhard:



Ti€n hianh két tia CI bing mot lugng du chinh xdc AgNO;. Sau d6 chudn d6 lugng
Ag” con lai trong dung dich bing KSCN khi ¢6 mit mudi st II1.

Phin tng chuin d:
Cl' + Ag* = AgCI két tiia tring
Ag'as+ SCN = AgSCN | két tha tring
Phéan tng chi thi:

Khi cho du mot giot KSCN: Fe’ + SCN™ = FeSCN** ¢6 mau hong va ta d& dang
nhin bi€t diém twong duong.

I. PHUGNG PHAP PHAN TiCH TRAC QUANG

.1 NGUYENTAC

Phuong phdp tric quang hay con goi 1a phuong phdp so mau 12 phuong phap
phin tich dinh lugng dya trén sy xdc dinh néng d6 cdc chit theo quang phd hap
thu. Ch4't cAn phan tich s& dudc cho 1én mau chon loc véi mot thudce thir hitu co
bing phdn tng tao phitc, phifc mau nay dugc do tai mdi budc séng dic trung cho
mdi nguyén td.

Nguyén tic ti€n hanh nhu sau:

Cho mot chim 4nh sdng c6 budc séng xdc dinh di qua dung dich dinh phan, mdt
phin ngudn sdng sé& bi hdp thu bdi dung dich dinh phin, dwa vao phan 4dng sdng di bi hap
thu suy ra hAm lugng chd't can phan tich .

Cudng dd chim siang bi hdp thu ti 1& vdi ndng dd chit can phan tich tuin
theo dinh luat Lamber — Beer.

¥ Dinh ludt Lamber — Beer:

Gid st chim sdng don sic di qua dung dich chit hdp thu 4nh sing ndo dé c6 bé
day I;

Goi lo: cudng do dong sdng di vao dung dich;

I :1a cudng dd dong sang di ra khdi dung dich hap thu;

C : 12 ndng dd cha't can x4c dinh c6 trong dung dich hap thu.

binh luat Lamber — Beer cho ta:

A=¢.1C

Trong do:

& : hé s& hap thu phan ¥, phu thudc vao ban chat clia chi't cin xdc dinh.

1: bé day dung dich ma chim séng di qua.

C: néng dd cha't xdc dinh c6 trong dung dich hap thu.



Bail CHAT RAN
I. Y NGHIA VE MOI TRUGNG
Chat rin c6 trong nudc c6 thé do:

- Céc chat vd co & dang hoa tan (cdc mudi) hodc cdc chi't khong tan nhu dit dd &
dang huyén phu.

- Céc chat hitu cd nhu cdc vi sinh vat (vi khudn, tdo, ddng vat nguyén sinh...). Va
céc chd't hitu co tdng hgp nhu phan bén, chat thdi cong nghiép...

- ChAat rdn 4nh hudng t6i chit lugng nudce khi st dung cho sinh hoat, cho sdn
Xuit, can trd, hodc tiéu ton nhiéu héa chit trong qud trinh xi¥ 1y. Ngoai ra ham lugng cin
10 lting con giy d4nh hudng nghiém trong trong viéc ki€m sodt qud trinh x& 1y nudc thai
bing phuong phép sinh hoc.

Céc dinh nghia:

& Rdn tong cong (TSS - total suspended solids) : 12 trong lugng kho tinh biing mg,
sau khi bay hoi mot thé tich mau xdc dinh trong cdc bing bép cich thiy va sdy kho &
103°C cho t6i khi trong lugng khong ddi. Pon vi tinh (mg/L).

& Rdn lo liing (SS — suspended solids) : Ham lugng chit rin 10 ling trong nu6c
(SS) 1a trong lugng khd clia phan chdt rin con lai trén gidy loc sdi thily tinh chuidn
(GF/C), va dugc siy d&n trong lugng khong ddi & nhiét d6 103 —105 °C , don vi tinh
(mg/L).

& Rdn hoa tan (DSS - dissolved suspended solids) : Him lugng rin hoa tan chinh
12 hiéu s6 clia tdng rin va rin 10 ltng, don vi tinh bing mg/L.

& Rdn 6n dinh: La ham lugng rin con lai sau khi nung chit rin & 550°C trong
khodng thdi gian nhit dinh. Thdi gian ndy phu thudc vao loai miu cin xdc dinh (nudc
thdi, bun, nudc udng), don vi tinh 1a mg/L.

& Rdn bay hoi (TSS - volatile suspended solids) : 13 trong ludng mAt di sau khi
nung.

11. NGUYEN TAC

MAiu nudc sau khi 14y vé tron déu, va dudc 1am bay hdi trong c6c dd cin va lam
kho dén trong lugng khong d6i trong ti sy & nhiét d6 103 —105°C. P6 ting trong lugng
c6c chinh 12 khdi lugng chd't rin tdng cong. N&u ti€p tuc nung coc & 550°C, thi do ting



trong lugng cdc sau khi nung so vé6i trong lugng coc ban dau chinh 1a ham lugng chat rin
on dinh.

MaAu nu6c sau khi tron déu dudc loc qua sdi thiy tinh (dd xdc dinh trong lugng ban
dau), sau d6 1am kho gidy loc c6 cin dén trong lugng khong ddi & nhiét d6 103 —105°C .
Do ting trong luong gidy loc chinh 1a cin 16 ling.

.  CAC YEU TO ANH HUGNG

- Loai phéu loc, kich thudc 16, d6 rong, dién tich, do day ciia gidy loc va tinh
chat vat 1y cla cin nhu: kich thudc hat, khdi lugng cdc chdt giit lai trén gidy loc 1a cdc
y&u t& 4nh hudng dén rin hoa tan.

- Nhiét do khd c6 vai trd quan trong, 4nh hudng manh dén két qua, vi khdi lugng
mat di do su bay hdi cdc chit hitu cd, nudc lién két, nu6e tinh thé va cdc khi tir viéc phan
hdy héa hoc do gia nhiét, cling nhu trong lugng thu dugc do su 6xy héa, phu thudc vao
nhiét do va thdi gian nung néng.

- MAu c6 ham hugng dau md cao ciing 4nh huéng d&€n k&t qui phan tich, do khé
lam kho dé€n trong lugng khong d6i trong thdi gian thich hdp.

IV. DUNG CU VA THIET BI

- Chén nung bing st, hoic bing bach kim, cdc thily tinh;

- Gidy loc sdi thiy tinh GF/C;

- B0 loc chian khong;

- Bé&p cich thiy;

- Binh hit dm;

- T sdy 6n dinh nhiét;

- Td nung &n dinh nhiét;

- Can phan tich, c6 thé can chinh x4c 0,1mg;

- 6ng dong 50mL.

TRINH TU XAC PINH
V.I  Rdn tong cong va rdn on dinh, rdn bay hoi

- S&y kho chén nung va nung & nhiét d6 550 + 5°C trong 1 gid.

- Ldyra dé ngudi trong binh hut A&m (c4n than d€ nhiét do cia chén nung ngudi
xudng khodng 100°C, sau d6 hdy dé€ vao binh hiit 4m, vi nhiét d6 qud cao s& 1am bé binh
hiit &m), d&€n nhiét d6 cin bing khodng 1 gid.

- Can trong lugng cdc, P, (mg).

- Tron déu miu chon thé tich miu sao cho ham lugng cin nim trong khodng 10
—200 mg, 18y 50mL mau cho vao chén nung.

- Cb can trén bé&p cdch thily, sau d6 cho vao ti sdy, sdy & nhiét dd 103 — 105°C
khodng 1 giG.

- LAYy ra @& nguoi trong binh hiit #im d&n nhiét d6 phong khodng 30 phiit.



Can trong lugng cdc, Py (mg).

Sy va can lip lai d&€n khi nao trong lugng cin khong thay ddi, hodc sai s&

gifta hai 1An cAn 14p lai trong khodng 0,5 mg.

Sau khi xdc dinh rin tong cong, dit chén nung vio ti nung.

Nung & nhiét d6 550 + 5°C khodng 1 gio.

LAy ra d€ nguoi trong binh hiit #m d&n nhiét d6 phong, khodng 1 gid.
Céan trong lugng chén nung, P, (mg).

Ciing nhu trén, nung va cin lai chén nung dé&n khi trong lugng khong thay ddi,

hoic sai s6 0,5mg.

V.2

Téng rdn lo liing

Say gidy loc GF/C trong ti sy & nhiét do 103 —105°C khodng 1 gid.

LAy ra d€ nguoi trong binh hiit im dén nhiét d6 phong, khodng 30 phiit.

Can trong lugng gidy loc, P; (mg).

P& gidy loc 1én hé thong loc hiit chan khong.

LAy 50mL nudc loc qua gidy loc trén.

Sdy gidy loc da loc trong th sdy & nhiét do 103 —105°C, khodng 1 gid.

LAy ra d& nguoi trong binh hiit im dén nhiét &6 phong ( khodng 30 phuit).

Can trong lugng gidy loc, P4 (mg).

Say lap lai, cAn d&n khi trong lugng khong thay ddi, hodc sai khic nhau

khodng 0,5mg.

VL

TINH TOAN KET QUA

Chatrintdngcdng(mg/L) =

Chit rin bay hdi (mg/L) =

Chit rinld lrng(mg/L) =

(P1— P0) x 1000
Thé tichmau (mL)

(P1—P2)x1000
Thé tichmAu (mL)

(P4— P3)x1000
Thé tichmau (mL)

Véi:

P,
Py
P,
P3
P,

: khdi luong chén nung;

: Khéi lugng chén nung va miu sau khi sdy (mg)
: Khéi lugng c6c can va miu sau khi nung (mg)

: Khéi luong gidy loc (mg)

: khdi lugng gid'y loc va mAu sau khi sdy (mg);



Bai 2 OXY HOA TAN
I. Y NGHIA MOI TRUONG

Oxy hoa tan (Dissolved Oxygen — DO) la yé€u t8 x4c dinh sy thay ddi xay ra do vi
sinh vat ki khi hay hi€u khi. Py 1a chi tiéu quan trong nhat lién quan dén viéc ki€m so4t
0 nhiém dong chdy. Ngoai ra, DO con 1a co s& cia viéc xdc dinh BOD nhim dénh gid
mtc 6 nhiém clia nude thai sinh hoat va nuéc thdi cong nghiép.

TAt cd cdc qud trinh x&t ly hi€u khi phu thudc vao sy hién dién cla dxy trong
nudc, viéc xdc dinh DO khong thé thi€u vi d6 1a phuong tién ki€m soat toc do suc khi,
nhim ddm bio dd lugng 6xy thich hdp cho vi sinh vat hi€u khi ph4t trién.

DO ciing 1 y&u t6 quan trong trong sy in mon sit thép, dic biét 1a trong hé thong
cAp nudc 10 hoi.
I. NGUYEN TAC

Xéc dinh DO theo phuong phap Winkler cdi ti€n duva trén sy 6xy héa Mn”* thanh
Mn** bdi lugng 6xy hoa tan trong nudc.

Khi cho MnSO4 va dung dich iodide kiém (NaOH + Nal) vio miu c6 hai trudng
hgp xay ra:

% N€&u khong c6 6xy hién dién, két tia Mn(OH), ¢6 mau tring:

Mn** 4+ 20H — Mn(OH), 4  (tia tring) (1)

# Né&u miu c6 6xy, mot phan Mn”* bi 6xy héa thanh Mn**, két tia c6 mau nau:

Mn** + 20H +%0, — MnO; + H,O (2)
Hoic Mn(OH), + 120, — MnO, + H,O 3)

Mn** ¢6 khi ning khi I thanh I, tu do trong moi trudng acid. Nhu vdy lugng I,
dugc gidi phong tuong duong vdi lugng 6xy hoa tan ¢6 trong moi trudng nude. Lugng iod
nay dudc xac dinh theo phuong phap chuin do bing thiosulfate vdi chi thi tinh bot.

MnO, +2T +4H" - Mn** + 1, + 2 H,O (4)

2 Na28203 +1, > NaZS4O6 + 2 Nal (kh@l’lg méu) (5)

Phuong phdp Winkler bi gidi han bdi cdc tdic nhan 6xy héa khdc nhu nitrite, sit,...
cdc tic nhan nay ciing c6 thé 6xy héa 2I" — I, dua dén viéc ning cao tri sd k&t qua.
Ngudc lai, cdc tic nhan khit nhuw Fe?*, sulfite, sulfide,... 6xy héa I, — 2T s& 1am thip gid
tri k€t qua.

Dic biét ion nitrite 12 mdt trong nhitng chit cidn thudng gip, né khong 6xy héa
Mn* song khi mdi trudng cé iodide va acid, NO; s€ 6xy hda 2I' — I, N,O, tao thanh tur
phdn ng lai bi 6xy héa bdi 6xy khi trdi qua mit théang dung dich d€ cho lai NO,:

2NO, +21 +4H" - I, + N,O, + 2 H,0O (6)
va N202 + 1 02 + HQO e d 2 NOZ_ +2 H+ (7)



Do d6 khi c6 NO, trong mau, di€m két thic sé khong x4y ra binh thudng khi c6 sy
bi&n ddi lién tuc tir 2 I' — I, va ngugc lai.

Pé khic phuc nhugc diém trén, phuong phdp Winkler dudc cdi ti€n bing cich:
trong dung dich iodide kiém dugc thém mot lugng nhéd sodium azide:

NaN; + H* — HN; + Na* (8)
HN; + NO, + H' - N> + N,O + H,O 9)
Theo phan ¢ng trén thi anh hudng cla nitrite bi loai hoan toan.

Ngoai ra, hién nay ngudi ta thudng st dung phudng phiap do DO bing may theo
nguyén tic dién cwc mang hoic dién cuc 6xy. Phuong phdp nay cho k&t qui nhanh, dung
dé do ngoai hién trudng hoic cdc quan tric lién tuc; tuy nhién khé duy tri dd chinh x4c.

II. CAC YEU TO ANH HUGNG
Céc chat 1o Itng va mau.
IV. DUNG CU, THIET BI VA HOA CHAT

IV.1 Dung cu va thiét bi
Chai BOD 300 mL;
6ng dong 100 mL;
Buret;
Binh tam gidc 500 mL.
IV.2 Héa chat
a. Dung dich MnSOy:

Hoa tan 480 g MnS0O4.4H,0 (hodc 400 g MnS0O4.2H,0 hodc 364 g MnSO4.H,0)
trong nudc cat, pha lodng thanh 1 lit. Dung dich nay khdng dugc phin tng véi chi thi ho
tinh bot khi thém vao d€ acid héa KL

b. Dung dich lodide — Azide kiem:

Hoa tan 500 g NaOH (hay 700 g KOH) va 135 g Nal (hodc 150 g KI) trong nuéc
cat va pha lodng thanh 1 lit. Thém vao 10 g NaN; di dudc hoa tan trong 40 mL nu6c cat.
Dung dich nay khong dugc cho phan ng véi ho tinh bot khi acid héa.

c. Acid sulfuric dagm ddc:
1 mL H,SO4 dam dic tuong duong v6i 3 mL iodide azide kiém.
d. Dung dich Na»S,0;3 0,025 M:

Hoa tan 6,205 g Na,S,03.5H,0 trong nu6c cit, thém 1,5 mL NaOH 6N (hoic 0,4 g
NaOH vién) va pha loang thanh 1 lit.

e. Chi thi ho tinh bot:



Hoa tan 2 g tinh bot va 0,2 g acid salicylic (chit bdo qudn) trong 100 mL nudc cAt
néng.
L THUC HANH

a) Lay mau vao day chai BOD, diy niit, gat bd phan trén ra, V = 300 mL, khong
dugc dé bot khi bim xung quanh thanh chai.

b) MJ niit chai, 1dn lugt thém vao bén dudi mit théang miu:

- 2mL MnSOy;

- 2 mL iodide — azide kiém.

c) DPay niit chai va ddo ngudc chai 1én xudng trong vai phiit.

d) P& yén cho két tia ling hoan toan, cin thin md nit chai, thém 2 mL H,SO;
dam dac.

e) Pay niit, rira chai dudi voi nudc, ddo ngudc chai d€ 1am tan hoan toan két tia.

f) R6t bd 97 mL dung dich, dinh phan lugng miu con lai bing dung dich Na,S,0s3
0,025 M cho dé&n khi ¢c6 mau vang rom nhat. Thém vai giot chi thi hd tinh bot, ti€p tuc
dinh phan cho d&€n khi mat mau xanh.

VI. TINH TOAN KET QUA

I mL Na;S,050,025 M da dung = 1 mg O,/



Bai3 NHU CAU OXY SINH HOA

L. Y NGHIA MOI TRUGNG

Nhu ciu 6xy sinh héa (BOD — Biochemical Oxygen Demand) dugc st dung rong rai
trong k§ thudt moi trudng. N6 1a chi tiéu xdc dinh mic do 6 nhiém ctia nudc thai sinh hoat
va cdng nghiép qua chi s& dxy diing d€ khéang héa cdc hdp chat hitu co d& phan hidy sinh
hoc. Ngoai ra, BOD con l1a mdt trong nhitng chi tiéu quan trong nhit dé kiém sodt 6
nhiém dong chdy.

BOD con lién quan dé&n viéc do lugng 6xy tiéu thu do vi sinh vat khi phan hiy chat
hitu co c6 trong nudc thii. Do d6, BOD con dudc tng dung dé uSc ludng cong suit cic
cong trinh x1 1y sinh hoc, cling nhu ddnh gid hiéu qué cda cdc cong trinh dé.

II. NGUYENTAC

St dung loai chai BOD dic biét c6 thé tich 300 mL, cho miu vao day chai (hoic
mot lugng miu thich hdp va thém nudc pha lodng cho day chai). Po ham lugng dxy hoa
tan (DO) ban diu va sau 5 ngay G & nhiét d6 20°C (nén con goi 1a BODs). Lugng 6xy
chénh 1&ch do vi sinh vat st dung chinh 1a BOD.

III. CAC YEUTO ANH HUGNG

Vi sinh vat nitrate héa sé& st dung 6xy d€ 6xy héa nitc — NHj thanh nitrite va
nitrate, do d6 c6 thé 1am ting lugng 6xy tiéu thy, 1am ting k&t qud BOD x4c dinh.

IV. DUNG CU, THIET BI VA HOA CHAT

IV.1 Dung cu va thiét bi
Ta dinh 6n BOD & nhiét d6 20°C + 1°C;
Chai BOD 300 mL;
6ng dong 100 mL;
Binh tam gidc 500 mL;
Beaker 500 mL;
Buret;
Pipet;
Mady khudy ti;
IV.2 Héa chat

a. Dung dich dém phosphate: hoa tan 8,5 g KH,POy4; 21,75 g KoHPOy; 33,4 g
Na,HPO,.7H,0 va 1,7 g NH4Cl trong 500 mL nudc cit va dinh mic thanh 1 lit.



b. Dung dich MgSO,: hoda tan 22,5 ¢ MgSO,4.7H,0 trong nudc cat, dinh mitc thanh

1 lit.

c¢. Dung dich CaCl;: hoa tan 27,5 g CaCl, trong nuGc cit, dinh mdc thanh 1L

d. Dung dich FeCl;: hoa tan 0,225 g FeCl;.6H,O trong nudc cit, dinh mtc thanh 1
lit.

e. Dung dich H;SO, IN va NaOH IN: dé trung hoa mau cé tinh kiém hoic ¢6 tinh
acid.

f. Dung dich Na;SO;3: hoa tan 1,575 g Na,SOs trong 1 lit nuGce cAt.

g. Dung dich acid glutamic — glucose: siy glucose va acid glutamic & nhiét do
103°C trong 1 gid. Hoa tan 150 mg glucose va 150 mg acid glutamic trong 1 lit nuc cat.
Chuén bi trudc khi ding.

h. Dung dich ammonium chloride: hoa tan 1,15 g NH4Cl trong nuSc cat, chinh pH
= 7,2 bang NaOH va pha loang thanh 1 lit. Dung dich chda 0,3 mg N/mL.
V.  THUC HANH

a. Chudn bi nuéc pha lodng:

Nudc pha loing dugc chuidn bi bing cich thém mdi 1 mL cdc dung dich dém
phosphate, MgSQ,, CaCl,, FeCls, cho mdi lit nudc cit bio hoa Oxy va gitt & nhiét do 20°C
+ 1°C (nudc pha loang nay dudgc suc khi hon 2 gid).

b. Xit Iy mdu:
N&u c¢6 do kiém hodc d6 acid thi mau phai dugc trung hdoa dé€n ph khodng 6,5 — 7,5
biing H,SO4 hoic NaOH.

Né&u miu c6 ham lugng chlorine du ding k&, thém 1 mL acid acetic (1:1) hay
H,S0, (1:50) trong 1 lit mAu, sau d6 ti€p tuc thém 10 mL KI 10%, rdi dinh phan bing
Na,S0; d&n dit di€m. Thém mot thé tich Na,SOs da chuin (twong d6i) d&€n miu di dudc
trung hoa, tron déu va sau 10 — 20 phiit ki€m tra lai lugng chlorine du.



c. K3 thudt pha lodang mdu xit Iy theo ti 1é (theo ty Ié trong Gido trinh héa mt —

phan BOD):
0,1% — 1% cho nudc thdi cong nghiép nhiém bin ning
1% - 5% cho nuGc thdi thd hodc da ling
5% - 25% cho nuGc théi ra clia cdc qud trinh x& 1y sinh hoc
25% - 100% cho nu6c song bi 6 nhiém

d. Chiét nudc pha lodng vao hai chai. Cho miu vao mdi chai bing cdch nhiing
pipet xudng ddy chai, tha tir tif miu vao chai cho d&n khi dat thé tich cin st dung, 14y
nhanh pipet ra khéi chai, ddy nhanh niit lai (khong dugc cé bot khi). Mot chai day kin dé
i 5 ngay (DOs) va mdt chai d€ dinh phin tic thi (DO,). Chai G trong ti 20°C day k¥, niém
bing mot 16p nuSc mdéng trén chd loe clia miéng chai (lvu y khong dé€ 16p nudc nay can
hét trong sudt qua trinh ).

e. Dinh phdn lugng oxy hoa tan:
DPinh phan DO giéng nhu bai xdc dinh DO.

* PO pha lodng clia miu phdi bdo ddm sao cho sy kh4c biét gifta hai 1in dinh phian
phéi 16n hon 1 mg Oy/L.

VI. TINH TOAN KET QUA
BOD; (mg Oy/L) = (DO, — DOs) i
trong do:
DO, :ham lugng 6xy hoa tan do 8 ngay dau tién;
DOs :ham lugng 6xy hoa tan do sau 5 ngay ;

f : B€ 80 pha loding mau.




Baid NHU CAU OXY HOA HOC

L. Y NGHIA MOI TRUGNG

Nhu ciu 6xy héa hoc (COD — Chemical Oxygen Demand) 13 mot trong nhitng chi
tiéu dic trung dung dé ki€m tra 6 nhiém clia ngudn nudc thai va nudc mit, dic biét 1a cdc
cong trinh x 1y nudc thai.

COD dugc dinh nghia 1a Iugng 6xy can thi€t cho qué trinh 6xy héa héa hoc cic
chat hitu cd trong nudc thanh CO, va nudc. Lugng 6xy nay tuong duong véi ham lugng
chat hitu cd c6 thé bi 6xy héa, dudc xdc dinh khi st dung mot tdc nhan 6xy héa héa hoc
manh trong mdi trudng axit. Chi s6 COD biéu thi cd lugng cdc chat hitu cd khong thé bi
0xy hoéa bing vi sinh vat, do d6 né c6 gi tri cao hon BOD. Phép phan tich COD c¢6 wu
di€m 1a cho k&t qua nhanh (khodng 3 gidy), nén khic phuc dudc nhuge di€m cia BOD.

II. NGUYENTAC

HAu hét cdc hgp chat hitu co déu bi phan hity khi dun s6i trong hdn hgp cromic va
acid sulfuric:

C,H,Op + ¢ Cr07% + 8¢ HY — n COs + (a/2 + 4¢) H,O + 2¢ Cr** (1)
va3i ¢ =2n/3 + a/6 — b/3.

Luong Cr,0;> biét trudc s& gidm tuong tng véi luong chit hitu ¢d ¢6 trong miu.
Lugng Cr,07% du s& dugc dinh phan bang dung dich FAS (Ferrous Ammonium Sulfate —
Fe(NH4)2(SO4),) va lugng chit hitu cd bi 6xy héa sé tinh ra bing lugng dxy tudng ducng
qua Cr,0;” bi khit. Lugng 6xy tuong duong nay chinh 1a COD.

III. CACYEUTO ANH HUGNG

Céc hdp chit béo mach thing, hydrocarbon nhin thdm va pyridine khongbi 6xy
héa, mic du phuong phdp nay hiu nhu 6xy héa chi't hitu co hoan toan hon so véi phuong
phdap ding KMnO,. Cic hgp chit béo mach thing bi 6xy héa d& dang hon khi thém
Ag>SO, vao lam chat xic tdc, nhung bac dé phdn Gng véi cdc ion ho halogen tao két tda
va chat nay ciing c6 thé bi 6xy héa mot phan.

Khi c6 két tia halogen, c6 thé diing HgSO,4 d€ tao phifc tan vé6i cdc halogen true
khi dun hoan lvu. Mic dui, 1 g HgSO, cin cho 50 mL miu, nhung c6 thé diing mot lugng it
hon khi ham lugng chloride < 2.000 mg/L (mién Ia duy tri ti & HgSO4:CI = 10:1).

Nitrite cling gy 4nh hudng d&n viéc xdc dinh COD, nhung khong ddng k& c6 thé
bd qua.

IV. DUNG CU, THIET BI VA HOA CHAT



IV.1 Dung cu va thiét bi
Pipet 25 mL
6ng dong 100 mL
Buret 25 mL
6ng nghi€ém c6 nit vin
Binh ciu 250 mL ¢6 niit nhdm
Hé thong chung cit hoan luu
Binh tam gidc 125 mL, 50 mL
T sdy c6 diéu chinh nhiét (150°C).

IV.2 Héa chdt

a. Dung dich chudn K>,Cr,0, 0,0167 M: Hoa tan 4,913 g KyCrO7 (da s.'?fy 3 105°C
trong 2 gid) trong 500 mL nudc cat, thém vao 167 mL H,SO4 dim dic va 33,3 g HgSO,
khudy tan, d€ ngudi d€n nhiét do phong, dinh mitc thanh 1 lit.

b. Dung dich chudn K;Cr,07 0,0417 M: hoa tan 12,259 g K,Cr,05 (da sdy & 105°C
trong 2 gi®) trong nudc cat va dinh mic thanh 1 lit.

c. Acid sulfuric reagent: cin 5,5 g Ag,SOy4 trong 1 Kg H,SO4 ddm dédc (d = 1,84),
dé 1 — 2 ngay d€ hoa tan hoan toan.

d. Chi thi mau Ferroin: hda tan hoan toan 1,485 g 1,10 — phenanthroline

monohydrate va thém 0,695 g FeSO,.7H,0 trong nudc cit va dinh mitc thinh 100 mL (khi
hai ch4t nay tron 14n v6i nhau thi dung dich chi thi sé tan hoan toan va c¢6 mau do).

e. Dung dich FAS 0,1 M: hoda tan 39,2 g FAS trong mot it nu6c cat, thém vao 20
mL H,SO4 ddm dic, d€ nguodi va dinh mic thanh 1 lit.

Chu#n do lai ndng do FAS mdi ngay v6i K,Cr,07 0,0167 M, nhu sau: Chon thé
tich mau (diing nudc cit thay cho mau) va héa chit sit dung theo bang sau:

Dung dich

16 x 100 mm 2,5 1,5 3,5 7,5
20 x 150 mmm 5,0 3,0 7,0 15,0
25 x 150 mm 10,0 6,0 14,0 30,0
Ong chugn 10 mL 2,5 1,5 3,5 7,5

DPé€ ngudi 6ng d€n nhiét dd phong va thém 0,05 — 0,10 mL (1 — 2 giot) chi
thi ferroin va chuén dd véi FAS. Piém két thic phan tng chudn do, dung dich
chuyén tif mau xanh 14 cdy sang mau niu dd.



Thé tich K,Cr,0, 0,0167 M, mL

M (FAS)=—; .
Thé tich FASdung chuan do, mL

x 0,10

f- Dung dich FAS 0,25 M: hoa tan 98 g FAS trong mot it nudc cat, thém vao 20
mL H,SO, dim dic, dé ngudi va dinh mitc thanh 1 lit.

Chuén d6 lai ndng dd FAS mdi ngay v6i K,Cr,07 0,0417 M, nhu sau: Pha loang 10
mL dung dich K,Cr,07 0,0417 M dén khodng 100 mL vGi nudc cat. Thém 30 mL H,SO,
dam dic va dé nguoi. Chuin d6 v6i FAS dung 0,10 — 0,15 mL (2 — 3 giot) chi thi ferroin.
DPié€m k&t thiic phdn ng chuin do, dung dich chuyén tir mau dé sang mau xanh 14 cay.

Thé tich K,Cr,0, 0,0417 M, mL

M (FAS)=—; 2
Thé tich FASdung chuan do, mL

x 0,25

g. HgSO, tinh thé hodc dang bot.
V. THUC HANH
V.1  Phuong phdp dun hoan luu kin (véi méu c6 COD > 50 mgO,/L):

Rita sach 6ng nghiém c6 nit vin kin véi H,SO4 20% truSe khi st dung. Chon thé
tich mau va thé tich héa chit dung tuong wng nhu theo bing & phan IV.2.e.

Cho miu vio dng nghiém, thém dung dich K,Cr,07 0,0167 M vio, cin thin thém
H,SO, reagent vao bing cdch cho acid chdy tir tf doc theo thanh clia 6ng nghiém. Pay
nit vin ngay, lic k§ nhiéu Iin (cin than vi phdn ¢ng sinh nhiét), dit 6ng nghiém vao gid
inox va cho vio ti siy § nhiét d6 150°C trong 2 gid. PE€ ngudi dé€n nhiét do phong, dd
dung dich trong 6ng nghiém vao binh tam gidc 100 mL, thém 1 — 2 giot chi thi ferroin va
dinh phan bing FAS 0,10 M. Dttt diém khi mau chuyén tir mau xanh 14 cdy sang mau nau
dé. Lam hai miu tring véi nude cat (miu 0 va miu B).

V.2 Phuong phdp dun hoan luu hé (véi méu cé6 COD < 50 mg O,/L):

LAy 50 hodc 100 mL cho vao binh ciu c6 niit nhdm, thém 1 g HgSO, va vai vién
bi thdy tinh, cAn thin thém 5,0 mL H,SO, reagent ddy kin va lic déu cho HgSO, tan hét.
Thém 25,0 mL K,Cr,07 0,0417 M vao lic déu, sau d6 ndi v6i hé th6ng dun hoan luu,
thém 70 mL H,SO, reagent con lai vio phéu clia hé thdng hoan luu, lic déu. Pun hoan
luu trong 2 gid, d& ngudi va ria 6ng hoan luu bing nudc cat, d€ ngudi dén nhiét do
phong. Sau d6 dinh phan lugng K,Cr,O; thira bang FAS 0,25 M véi 2 — 3 giot chi thi
ferroin, dit di€m khi mau chuyén tir mau xanh 14 ciy sang mau nau da.

VI. TINH TOAN KET QUA

COD (mgO /L) = (A—B)x M x 8000

mL miu

trong do:
: Thé tich FAS dung dinh phin miu tring B, mL;
B : Thé tich FAS duing dinh phdn miu cin x4c dinh, mL;
M : Nong do Mole clia FAS.



BAIS KEO TU

5.1. Thi Nghiém Jartest
9.1.1 Muc dich thi nghiém

- Nghién ctiu hiéu qua xir Iy nuée thai bang phuwong phap keo tu tao bong
- Xac dinh céc thdng sb van hanh can thiét cho qué trinh xu Iy

- Khao sat sy anh hudng cia phén sir dung doi véi gia tri pH ciia mau nudc

11. Nguyén tic

Trong nudc ¢ nhiing chét lo limg c6 kich thudc, khdi lugng nhé nén khong thé lang
t6t trong bé lang. Nhitng hop chat dang keo ciing thé. Do d6, chung ta can két tu chung lai
thanh nhimng boéng cin to hon nham gia ting khdi lwong dé nhiing bong can nay co thé dé
dang lang xudng dudi tic dung cua trong luc
Nguyén tic:
- Keo tu: cho hoa chét keo tu vao nuée thd, phan tan déu toan thé tich, 1am mat tinh 6n dinh
cta phan tur.

= S AT
ST I::} ) = T ()
Polymer Hat keo Hat mat dn dinh

- Tao bong: tao diéu kién cho cac hat d3 mat tinh 6n dinh tiép xuc hiéu qud véi nhau dé dinh

két tao thanh bong c6 thé tach khoi nude bang lang trong luc.

S AT

( | Tao hong

Perkinetic or
Hat mat &n dinh Orthokinetic Bong can

Thong thuong, mdi mau nudc s& cé nhitng dic diém hoa 1y khac nhau. Do d6, khong
c6 mot cong thurc chung cho viéc xac dinh lugng phén stir dung va pH phan ung t8i wu. Vi thé,
khi can str dung bién phap keo tu tao bong, bat budc nguoi ta phai lam thyc nghiém.

Dé xac dinh pH va lugng phén t6i uru ding 6 becher c6 chira 800ml mau nudc, lan lugt cho
vao mdi becher. Becher ndo ¢6 hién tuong tao bong to, nudc trong nhat thi lugng phén va pH
d6 1a téi wu.

* Cdc yéu té anh hirong t6i qud trinh keo tu:



+ pH

+ Chat hoa tan

+ D0 duc

+ Do mau

+ Hoa chét keo tu

+ Viéc khuéy tron
5.1.2. Dung cu va hoa chat

> Mo hinh Jartest

La mot thiét bi gdm 6 canh khudy quay cing toc d6. Canh khuay c6 dang turbine gom
2 ban phing ndm ciing mot mit phing thing dimg. Canh khudy dit trong 6 beaker dung tich
1000 ml chtra cung mot thé tich nuéc mau cho mot dot thi nghiém. M6 hinh thi nghi€ém dugc

thé hién & hinh 1.1

Hinh 1.1 Thiét bj Jartest



Dung cu va hoéa chit

Bang 1: Danh sach dung cu va hoa chét sir dung trong thi nghiém Jartest

STT Loai dung cu, thiét bi Quy cach S6 lwong
1 M® hinh Jartest 1
2 Becher 1000 ml 6
3 Becher 100 mi 3
4 Pipet 10 ml 1
5 Pipet 2ml 1
6 Diia khudy 1
7 Ong dong 500 mi 1
8 Qua bop cao su 1
9 May do pH 1
Ho4 chat
1 Phén Nhdm, phén sit , PAC cac loai. 10 %

2 H,SO, 10 %
3 NaOH 10 %

5.1.1 Cdc bwdc tién hanh thi nghiém

> Thi nghiém 1: xac dinh lidu lwong phén phan vng

Bude 1: Lay 1 beacher cho vao becher 800 ml nuwdc mau

Bude 2: Dung pipet hut acid hay xit dé diéu chinh pH vé khoang 6

Budc 3: Dung pipet Sml, lay 1an luot 5 ml timg loai phén cham tir tir vao mau dé chuan

bi (vira cham vira khudy dé luong phén dugc hoa tan déu trong mau)

Budc 4: Dung cham phén khi mau nudc bat diu xuit hién bong cédn, ghi nhan lugng

phén nay. Pay chinh 1a lugng phén phan tng.
<> Thi nghiém 2: Xac dinh pH t6i vu

- Budc 1 : Lay vao 6 becher mdi becher 800 ml nuwéc miu dit vao thiét b Jartest.



~ Budc 2 : Dung pipet hut acid hay xtt dé diéu chinh pH 1an luge ¢ 6 cbc dao dong sao
cho vi tri pH c6 dinh & thi nghiém ban dau ndm ¢ khoang giita v6i budc nhay pH sau va

trude do co su chénh 1éch (0,5 — 1)
- Budc 3 : Cho cung 1 loai phén véi liéu lugng da xac dinh ¢ thi nghiém 1 vao 6 becher.

~ Budc 4 : M& canh khudy o toc do 100 vong/phut trong thoi gian 1 phat. Sau d6 quay
cham trong 10 — 15 phut & toc do 15 — 20 vong/phdit.

- Budc 5: Tit may khudy dé ling tinh 30 phut. LAy mau nudc trong bén trén sau khi ling

phan tich chi tiéu COD.

Gia tri pH t6i wu 14 gi tri pH cho nudc sau keo tu dem di phén tich c6 COD con lai thap nhét
hodc lugng chét ran lo ling thap nhat.

®,

< Thinghi¢m 3: Xac dinh liéu hrgng phén tdi wu

- Budc 1 : Lay vao 6 becher mdi becher 800 ml nuéc miu dat vao thiét b Jartest.

- Budc 2 : Dung pipét hat acid hodc xut diéu chinh pH téi wu theo thi nghiém 2, cho liéu
luong phen dao dong (trén co sé thi nghiém 1) & 14n luot 6 becher khac nhau 0.5ml.

- Budc 3 : Mo canh khudy o toc do 100 vong/phut trong thoi gian 1 phat. Sau d6 quay
cham trong 10 — 15 phat ¢ toc d6 15 — 20 vong/phlit.

~ Budc 4: Tit may khudy dé lang tinh 30 phit. LAy mau nudc trong bén trén sau khi ling
phan tich chi tiéu COD.

Luong phén tdi wu 13 lwong phén cho nudc sau keo tu dem di phéan tich c6 COD con lai thap

nhat hodc lugng chat ran lo limg thip nht.



BAI 6
KHU SAT KET HQP LOC TRONG NUOC CAP

6.1. MUC PICH

- Nghién cttu khd niing khi¥ sit trong nudc cap khi lam thodng.

- Nghién cttu kh4 niing khi¥ sit trong nudc cit khi st dung c4c chit oxi h6a manh.

- Nghién citu khd niing loc sit sau qud trinh khit sit
6.2. COSG LY THUYET.

Trong nu6c ty nhién, k€ cd nudc mit 1dn nudc ngdm déu c6 chira sit. Him lugng
sit va dang ton tai cla chiing tiy thudc vao titng loai ngudn nuéc, diéu kién moi trudng
va ngudn goc tao thanh ching. Trong nudc mit, sit ton tai & dang hop chat sit Fe’*
thong thudng 13 Fe(OH); khong tan, & dang keo hay huyén phii, hoic 8 dang cic hgp
chat hitu co phic tap khé tan. Him lugng sit c6 trong nuéc mit khong 16n va sé
dugc khir trong qud trinh lam trong nuGc .

Trong nuéc ngdm sit ton tai dang ion, sit c6 héa tri 2 ( Fe®*) 1a thanh phdn cla
cdc mudi hoa tan nhu : bicacbonat Fe(HCO3), , sunfat FeSO4. Him lugng sat trong nudc
ngim thudng cao va phan bd khdng ddng déu trong cdc trim tich dudi siu .

Nudc c6 ham lugng sit cao, thi ¢ muitanh va c6 nhiéu cin bAn mau vang, gy anh
hudng xau dén chi't lugng nuéc dn uéng va cho sinh hoat va sdn xuit. Vi vay khi trong
nudc c6 ham lugng st 16n hon gidi han cho phép thi phdi ti€n hanh khit sit.
Hién nay c6 nhiéu phuong phdp khir sit cda nu6c ngidm, cé thé chia thanh cic
nhém chinh sau:

e Khi sit bing phuong phdp lam thodng .

e Khi sit bing phudng phdp diing hod chat.

e Khi sit bing phuong phdp khic.
6.2.1. Khit sit biing phueng phap lam thoang .

Thuc chat ctia phudng phap khit sit bing phuong phdp 1am thodng 1a 1am gidu oxi
cho nuéc tao diéu kién d€ oxi hod Fe™ thanh Fe’* thyc hién qud trinh thuy phén tao
thanh hgp chat it tan Fe(OH)s, rdi dung bé loc giit lai. Lam thodng c6 thé 1a : 1am thodng
tu nhién hay lam thodng nhan tao. Sau khi lam thodng qud trinh oxi hod Fe®* va thay
phan Fe’* ¢6 thé xay ra trong mdi trudng ty do.

Trong nudc ngadm, sit (II) bicacbonat 13 mudi khong bén vitng, thudng phin ly theo dang
sau :

Fe(HCOs); =2 HCO: + Fe™~

N&u trong nudc ¢ oxi hod tan, qud trinh oxi héa dién ra nhu sau :



4 Fe* + 0, + 10 H,0 = 4 Fe(OH); + 8H*
DPong thdi x4y ra phan tng phu:
H™ + HCOy = HO0 +C0;

Téc dd phan tng oxi hod dudc bi€u thi theo phuong trinh sau:

. d[f*'ﬁf'lz |Fe* ][{;}3 ] P

dt [”-r

Trong d: v :Toc do oxi hda
d|Fe™ . >
+ J%] - Sif hidn thién ndng 4o [FeX] theo thadi gian t.
+ [I—'uz']: [ H]: [0O4] :.\'ﬁng dd cia cde ion Fe'™, H™, (h tan trong nudc .
+K : Hing s td¢ d& phdn ing, phy thude vdo nhiét 4§ va

chit xidc tdc .

Theo phuong trinh cta Just t6c d6 oxi hod ctia Fe** ti 1é thuan véi [Fe*] va [0], ti
1& nghich véi [ H].

Nhu vy qué trinh chuyén héa Fe®* thanh Fe™* phu thudc vao nhiéu yé&u t& nhur:
pH, O, ham lugng sit trong nudc ngdm, CO, , dd kiém, nhiét do, thdi gian phan Gng.
Ngoii ra toc do oxi héa Fe** con phu thudc vio thé oxi hda khit tiéu chuén.

Khi tit c& cdc ion Fe** hoa tan trong nudc dd chuyén héa thanh bong cin
Fe(OH);. Viéc loai bé cdc bong cin ra khdi nudc dudc thuc hién & bé loc chi yé&u theo co
ch€ giit cin co hoc .

6.2.2. Khit sit biing phuong phap diing héa chat.

A.1.Khi siit biing cic cha't oxi hoa manh.

Céc chit oxi h6a manh thudng diing d€ khit sit 1a: Cl,, KMnOy , Os.....Khi cho cdc chat
oxi manh vao nu6c phdn tng dién ra nhu sau :

2Fe™ 4+ Cly +6 Hy0=2Fe(OH); +2CI' + 6H
J=

3Fe”™ 4+ EKEMnO; +7H:0 =3Fe(OH)z + MnO; +K + 5H7

Trong phan tng, &€ oxi héa Img Fe** can 0,64 mg Cl, hodac 0,94 mg KMnO4 va
ddng thdi do kiém cla nudc phdi gidm di 0,018 mgd/l.

So sanh véi phuong phdp khit sit biing 1am thodng ta thd'y, dung chat oxi hod
manh phédn ng xdy ra manh hon , pH mdi trudng thap hon ( pH< 6 ). N€u trong nudc c6
ton tai cdc hgp chat nhu : H,S, NHj thi ching s& gay dnh hudng d&€n qué trinh khi sit .
A.2.Kh sit bing voi.

Phuong phéap khit sit bing voi thudng khong ding doc 14p, ma k&t hop véi cdc qud trinh
lam 8n dinh nudc hoic 1am mém nudc . Khi cho vdi vio nuc qué trinh khir sit x3y ra
theo 2 trudng hgp :



Trudng hdp nudc cé oxi hoa tan : voi dudc coi nhu 1a chat xic tdc, phdn ¢ng khi sit x4y
ra nhu sau:
4Fe(HCO:): + 02 + 2H0 + 4 Ca(OH); — Fe(OH)i* + 4 CaiHCO3);
St (III) hydroxit dudc tao thanh d& dang ling lai trong b€ ling va giit lai hoan
toan trong bé loc .
Trong trudng hgp nude khong 6 oxi hoa tan : khi cho vdi vio nudc phan tng dién ra nhu
sau :
Fe(HCO1): + CaiOH); —* FeCO: 4+ CaC0O:; + H:0

Sit dudgce khit dudi dang FeCOs chit khong phdi hydroxit sit
6.2.3. Cac phuong phap khi sit khac.

+ Khit sit bing trao ddi Cation.

+ Khi sdt bing dién phan.

+ Kh( sdt bang phuong phdp vi sinh.

+ Khit sit ngay trong long dat.



PHAN 2
CONG NGHE SAN XUAT PHAN BON

Bién soan: ThS Pham Thanh Tam

BAI 1: SAN XUAT PHAN PHU'C HOP MONO AMONI PHOTPHAT - NH4H,PO,

I. Muc dich:
— Trinh bay nguyén 1y san xuit MAP ¢ quy md phong thi nghiém.
— Tinh hiéu suét phan tng tao MAP.
— Xac dinh ham lugng P,0s hitu hiéu trong MAP.
IL Co sé 1y thuyét:
_  Cong thuc san phém phan tu: NH4H,PO,
— Trong luogng phén tir: 115
— Tinh chat:
+ Mono amoni photphat (con goi 14 amoni dihydro photphat) 1 nhimg tinh thé ling tru
trong subt, trong lwong riéng 1,798 g/em?; tan duoc trong nudce, nhiét dd ndng chay
T%c = 190°C, bén ngoai khong khi.
+ O nhiét do 16n hon TOnc thi bi phan huy, giai phong khi NH; va H,O, tao hon hop
(NH4PO3) x va H3POs.
+ O t°=100°C d3 bj phan hay nhung mirc d khong dang ké (4p sut cia NHs & nhiét
do nay la ImmHg).

+ Do tan NH4H,PO4 trong nudce 1a:

t°C NH4H,PO, (%) t°C NH4H,PO,4 (%)
0 18,2 60 45,0
20 27,3 80 54,5
40 35,8 100 62,7

— Diéu ché MAP theo phan tng:
H3PO4 + NH3 = NH4H,PO4 + Q Q)
— Khi NH; (amoniac) dugc diéu ché trong phong thi nghiém theo phwong phéap: cho NH,Cl
tac dung véi dung dich Ca(OH),, dun néng, qua trinh xay ra theo phan ung:
2 NH4Cl + CaO + Hy0 = 2 NH5T + CaCl, + 2 H,0



— Khi NH3 bay ra cho suc thing vao axit photphoric HsPO4 85% theo phwong trinh (1), thu
duoc san pham MAP (NH4H,PO,).

I11. Dung cu va hoa chit:

Dung cu: Hoa chit:

— MO hinh sén xuat MAP —  AXit HsPO4 85%

—  Cbi chay st: 1 bd — NH4Cl rdn

— Pipet bau 20 ml: 1 cai — CaOrin

— Pipet vach 10ml: 1 céi — Dung dich axit citric 2%

— Pipet vach 5 ml: 1 céi — Dung dich axit citric (d=1.4)
— Binh dinh mtc 250ml: 1 cai — Dung dich amoni molipdat 3%
— Erlen 500 ml: 3 céi — NaOH 0.2 N (phén tich)

— 1 6ng dong 250 ml — H,S040.2 N (phan tich)

- Bép dién, luéi amiing — Chi thi Phenoltalein

— Noi cat — HNO;3 6N

— Giay loc bang xanh —  Dung dich KNO3; 1%.

— Gidy loc bang vang — Dung dich NH3

— Burret 256ml: 1 cai

— Céan phan tich: 1 cai
— Becher 250ml: 3 céi
— Dia thay tinh: 1 cai

— Binhtia; 1 cai

IV. Phuwong phip tién hanh:

Diéu ché MAP:

— Can 60 g CaO (da nghién min) tac dung khoang 20 +30 ml H,O (tao dang bot sét), sau 15
phut dé hon hop ngudi. Can 80 g NH,4CI cho vao binh hon hop va khudy déu (khi khéi
hon hop chay 16ng ra thi ngimg tron ).

— Pem dun ndng hon hop tir 1+2h, khi NH; bay ra dugc dan qua thiét bi phan timg (md
hinh thiét bi san xudt MAP c6 trong phong thi nghiém) c6 chira sin X (gam) axit HsPO,
85%. Khi hdn hop phan tng két tinh hoan toan , dem i tim , thu dugc san phém MAP ,
sau d6 dem séy kho 60 +70 °C, san phém dem can va tinh hiéu suét.

Xac dinh ham lwgng P,Os hiru hiéu bing phwong phap do thé tich:



Duya trén co s& két tia ion Photphat duéi dang Photpho Molipdat, sau d6 hoa tan két tia

bang Natri Hydroxyt va chuan do lugng kiém du bang dung dich axit.

Phén hity miu bing dung dich axit Citric 2%:

Can khoang 2g mau vao cdi st va nghién nho, thém vao cbi khoang 1ml dung dich axit
Citric va nghién thém vai phut, sau d6 thém vao cbi 25ml dung dich axit Citric va khudy
déu dung dich. Dé ling rdi gan dung dich trong vao binh dinh mirc qua phéu loc thuy
tinh, tiép tuc nghién thém hai 1an nhu thé.

Chuyén toan bd lugng cin vao binh, trang chay va cbi ciing bang dung dich axit Citric va
thu hét nudc rira vao binh dinh mtrc 250ml. Toan bo axit Citric dugce dung khoang 200ml,
lic binh 30 phut cho tan hét mau, sau d6 dinh muc, lic déu va loc dung dich qua giéy loc
bang xanh, bo phén dau cua dung dich lgc. Dung dich da loc dugc dung dé xac dinh P,0s

hiru hiu.

Tién hanh thir:

Dung 50ml dung dich A, 50ml dung dich B va 5ml axit Citric (véi d = 1.4) r6i dun so6i
nhe 5 phut, dé ngudi dung dich roi nhd vao dung dich tung giot dung dich Amoni
Hydroxyt cho dén khi bat dau c6 két tia. Hoa tan két tiia bang dung dich HNO3 6N rdi
dun s6i dung dich trén bép dién. Vira khudy dung dich vira cho tir tir 50ml dung dich
Amoni Molipdat 3%, dun sbi thém 3 phut va dé yén két tua tir 30 phut dén 2 gio. Loc két
tha qua gidy loc bang vang va rira két tia dén hét axit bang dung dich Kali Nitrat 1%
khong mat mau chi thi Phenol Phtalein trong 25ml nuéc chira 3 giot NaOH 0.2N 1a dugc).
Chuyén gidy loc c6 két tia vao cdc vira két tia. Dung buret nho tir tir mot lugng NaOH
0.2N vao cbc dé hoa tan hoan toan két tia. Cho du thém 5ml nita. Ghi thé tich V; (NaOH
d3 dung, ding binh tia rira thanh cdc va thém vao tir 3 — 5 giot Phenol Phtalein va chuan
d6 bang dung dich H,SO4 hoic HNO; 0.2N dén khi mat mau hong. Ghi thé tich V; cua

axit da dung.

Két qua:

Ham lugng P,05 hitu hi¢u:

V, -V, )x0,0006174 x 250 y

B0, (%)= ( 50 xm

100

Trong do:

V1: thé tich dung dich tiéu chuin NaOH 0,2N dé hoa tan két tua (ml).
V, thé tich dung dich tiéu chuan H,SO4 hoic HNO3 0.2N d3 dung dé chuan do (ml).
M: khéi lvgng mau can dé phan tich (g).



V. Bio cdo két qua.

1.
2.

© o N o O

C6 thé dung hoa chat gi dé thay thé CaO trong diéu ché NHs.

Ta c6 thé dung dung dich bazo manh hodc oxyt kiém manh dé thay thé cho CaO, cu thé
ta c6 thé dung xut, Na,0O, , KOH....

Trinh bay cac tinh toan trong bai thi nghiém? (lwugng NH,4CI, CaO, axit H3PO,4 85%,
H,0O str dung).

Dua vao lugng NH4Cl (CaO thuong cho du) ta tinh toan dugc lugng khi NH3 thu dugc
theo 1y thuyét. Tir d6 tinh toan luong axit HsPO, Iy thuyét cAn thiét dem phan tng:

Tinh hiéu suét phan ung theo axit H3POj.

Néu cong dung cta hgp chat Mono amoni photphat.

Tinh pH ctia dung dich san pham 5 %.

San pham thu duoc c¢6 phai chi 1a MAP hay khong. Tai sao

Phan tich tinh todn ham lugng P,0s hitu hi¢u.



BAI 2: TINH TOAN SAN XUAT SUPE PHOT PHAT PON Ca(H,PO,),.H,O

I. Muc dich:

— Nghién ctru san xuat supe phdt phat don tir quing Flo Apatit CasF(PO4)3

— Tim hiéu cic qua trinh phan tmg ,cac cong doan san xuat supe phdt phat don, cach sir Iy
san pham sau khi .

— Tinh toan lwong 4m va do min cua nguyén liéu apatit truéc khi dem san xuét supe
photphat.

— Tinh todn luong axit tu do va luong 4m cua san phém thu duoc.

IL. Co s& ly thuyét:

—  Supe phdt phat 1 loai phan bon phdt pho phd bién, loai bot mau xam . Thanh phan chi
yéu 1a monocanxiphotphat Ca(H,P04),.H,0 va canxi sunphét khan CaSOy .

—  Supe phdt phat don dugc san xuit bang cach phan hiy quing phdt phat bang axit sunfuric
theo phuong trinh tong quét :

2CasF(POy)3 + 7TH,SO4 + 3H,0 = 3Ca(H,P04)2.H,0O + 7CaS0O,4 + 2HFT.

— Nhung thuc chét né tién hanh theo hai giai doan :
2CasF(POg)3 + 10H,SO4 + 5H,0 = 6H3P0O,4 + 10CaS0,4.0,5H,0 + 2HFT.
2CasF(POy)s3 + 14H3PO,4 + 10H,0 = 10Ca(H,P0O4)2.H,0 + ZHFT .

— Ngoai phan ung chinh, con c6 phan ing phu xay ra :
CaCO3 + H,SO, = CaSO4 + H,O + CO; +Q.
MgCO; + H,SO4 = MgSO,4 + H,O+ CO; + Q.
Ca(H2PO4)2 + AlyO3 + H,SO4 = 2AIPO,4 + CaS0O4 + 3H,0.
Ca(H2POy), + Fey03 + HSO4 = 2FePO,4 + CaS0O4 + 3H,0.

— Nhu vay axit sunfuric liy ¢ luong twong tng (lugng axit tiéu chuan) véi su tao thanh
monocanxiphotphat. San phim sau phan tmg dugc dem di u dé hoan thanh san pham.
Ham lugng P,Os hitu hiéu ciia supe phét phat don thanh pham > 16,5%.

— Thanh phan quing Flo apatit (Lao Cai).



Ham luong Thanh phan(%) Ham luong Thanh phan(%)
P20s 30+35 Fe;,03 15+2

CaO 4550 SiO; 3+8

F 2,5+35 CO, 0,3

MgO 1+2 Al,O3 15+2

II1. Dung cu va hoa chit:

— Ongdong 250 ml : 1 cai — Daocit: 1 cai

— Becher 250 ml : 2 cai — Diiakhdy: 1 cai

— Becher 500 ml : 1 cai —  Phiéu thay tinh: 1 cai

— Chénsir: 1 cai — Binh dinh mtc¢ 500ml: 1 cai

—  May khudy : 1 bo — Burret 25ml: 1 céi

— Bép dién : 1cai — Erlen 250ml: 3 céi

— Thau nhya nhé —  Axit H,S0,4 68% (p=1,587 g/cm®)
— Bosang — Quing Flo Apatit

— Chén su: 3 cai. — Bt CaCO:s.

— Binh hat 4m — Dung dich NaOH 0.1N (phan tich)
— Can phan tich — Chi thi Methyl vang

— BO cbi chay su: 1 bd ~ GidypH

— May do pH

IV. Phuong phip tién hanh:

1. Thi nghiém 1:

1.1. Kiém tra dé 4am va dé min trong miu apatit

Kiém tra dp dm:

— Can 10g mau véi do chinh xac 13 0,0002g (v6i miu apatit trude va sau khi siy thi can
khoang 2g). Chuyén véo chén thuy tinh c6 nip da dugc sdy & nhiét do 100 — 150°C va cén
dén khéi lwong khong doi.

— M& ndp chén, dé chén va nép vao ti siy vai nhiét d 100 — 150°C.

— Sau 3h (véi miu apatit true va sau sdy la 1h), ddy nap chén lai, liy ra va 1am ngudi trong
binh hut 4m dén nhiét d6 phong rdi can.

Tinh két qua:

m-m

%H,0 = =100




Trong do:

— m: Khéi luong mau trude khi siy(g).

— m’: Khdi luong mau sau khi siy(g).

Kiém tra d¢ min ciia quing apatit sau khi nghién bi:

— Can 50g mau chinh xac dén 0,01g. Dung sang c6 kich thudc 0,15mm dé loai quing co
kich thuéc khong phu hop.

— Ty 1é cta quing dat yéu cau :

Trong do:

— m: Khéi luong quing 1iy dé sang (g).

— m’: Khéi luong quing khong dat yéu cau (g).

1.2. Phan rng tao supe photphat don:

— Can 100 g quang Flo Apatit cho vao cdc , cho lugng H,SO, 68% tiéu chuan (da tinh toan
theo 1y thuyét) c6 nhiét d6 5060 °C vao cbc dung quing.

— Dung diia thuy tinh khudy tron déu hon hop phan tng, sau 30 +40 phit két thic phan
ung.

— Hon hop san pham duoc dua qua chén st va x6i tron khoang 10 phit, dem di ¢ voi thoi
gian 10+ 15 ngay. Sau qué trinh 0 ,dem hdn hop san pham kiém tra d6 am, lugng axit tu
do va d6 pH ciia san pham.

1.3. Kiém tra d9 4m va ham lwong axit tw do trong sin phim supe lan diéu ché

Kiém tra do am:

— Can 10g mau voi do chinh xac 0.0002g (véi mau apatit trudc va sau khi say can khoang
2g ). Chuyén vao chén thay tinh c6 nip di dugc sdy & nhiét do 100-105°C. Sau 3 gio day
nap kinh va 1ay ra ngoai lam ngudi trong binh hat am dén nhiét d6 phong dem can .

Tinh két qua:

m-—m
m

%H,0= x100

Trong do:
— m : Khéi lwong miu can trude khi sdy (g).
— m’: Khéi luong sau khi sdy (g).

Kiém tra ham lrgng acid tu do trong supe



— Hoa tan miu bﬁng nudc cét, chuén d6 acid HsPO, da hoa tan béng dung dich NaOH 0,1N
v6i chi thi Methyl vang (MY). Thém 10ml nudc cit, lai nghién nhoé va gan phan nudc 1én
phéu loc cho vao binh dinh mirc 500ml, lam 3 lan nhu vay.

— Trang phéu, cbi bang nudc cit, thém nudc cat dén thé tich khoang 400-450ml.

—  Pay nut va lic déu trong 30 phut.

—  Thém nudc cat dén vach muc , lic déu.

— Loc dung dich qua gidy loc thd, bé phin dung dich loc luc dau.

— Hut 50ml dung dich cho vao binh nén 250ml d3 chira sdn 100-150ml nudc cat.

— Chudn d6 bang dung dich kiém 0.1N v&i chi thi Methyl vang cho dén khi dung dich
chuyén mau vang chanh

Tinh két qua:

V x0,0071x500x100

%P,05 =
rees 50xm

Trong do:

— V:luong dd kiém 0.1 N dung khi chuan d6 (ml).

— m : khéi lwong mau cn (g).

— 0.0071 1a luogng P20s tuong img v6i 1ml dd NaOH 0,1 N (g).

Kiém tra d9 pH ciia san pham:

— LAy san pham dém thir v6i gidy pH dé xac dinh khoang pH cta san pham 14 bao nhiéu.
Sau d6 pha dung dich san phdm 5% va tién hanh do trén may pH.

2. Thi nghiém 2:

— Tién hanh tuwong ty thi nghiém 1, nhung trong qué trinh tinh toan luong axit H,SO, tiéu
chuin dé phan tmg tao supe photphat don thi ding du thém 7% luong HoSO, tiéu chuan

V. Bio cio két qua.

1. Tinh toan luong axit H,SO, tiéu chuan tham gia phan tng trong thi nghiém 1 va 2.

2 Bao céo do 4m va do min ciia nguyén liéu apatit dem di phan tmg.

3 Néu céac yéu t6 anh huong dén giai doan mot ctia qua trinh .

4. Néu cac tap chit co trong quing gay hién twong giam lii P,Os.

5 B4o c4o tinh toan do am, luong axit ty do va do pH ctia san pham supe photphat don &

thi nghiém 1 va 2. So sanh v&i cac théng sd tiéu chuan ciia san pham.

6.  Luong axit tw do c6 gay anh hudng gi trong san pham. Bién phap khic phuc.



BAI 3: TINH TOAN PHOI LIEU SAN XUAT PHAN BON LA KET HQP PA-VI
LUQNG

I. Muc dich:

— Nghién ciru, tinh toan phdi liéu san xuit phan bon long phdi hop véi cac yéu td dinh
dudng da-trung-vi luong.

— Tim hiéu cach tinh toan phdi liéu, cach sir dung cac loai nguyén liéu cung cip cac vi
luong.

—  Céch pha ché va quy trinh san xuat phan bon 14.

II. Co s6 1y thuyét:

— Phan bén 14 ton tai ¢ dang dang long trong sudt. Thanh phan cac chat dinh dudng trong
san pham thuong 1a: N, P,0s, K,O va mot s nguyén té trung — vi lwong nhu: Mg, Zn,
Cu, B, Mo...

Phuong phap tinh toan phéi liéu

— Dé tinh toan phdi liéu hdn hop phan bon 14 phdi hop nhiéu yéu td, ta ap dung tinh theo
cong thirc sau:

K

+—+ +..+C=1

N
— +
n

PR XY Z
p X Yy z

Trong do:

— N, P, K : ham lugng chét dinh dudng N, P,0s, K,O cua phan bon 1a can tron (%).

— n,k, p:ham luong ctia phan dam, 1an, kali nguyén liéu dé tron (%).

— X, Y, Z:Ham luong cac chat dinh dudng vi luong X, Y, Z ctia phan bén 14 can tron (%).

— X, V,z:ham luong cua vi luong x, y, z nguyén lidu dé tron (%).

— C : lugng chat phy gia.

II1. Dung cu va hoa chit :

Dung cu: Hoa chit:

— Ongdong 250 ml: 1 cai — Uré

— Becher 500 ml : 2 cai — MAP: NHsH,PO,
— Becher 1000 ml : 2 céi — Amoni sunfat

—  May khudy : 1 bo — KNO;

— Pipet 10ml : Icai — H3BO3 (dang rén).

— Khay nhua céan: 8 cai —  Chelate Mg (mubi EDTA Mg).



w b Pg

Binh tia: 1 céi — Chelate Cu (mubi EDTA Cu).
Pipet 20ml : 1 céi — Chelate Zn.

Diia khay : 1 cai —  Nudc cat

May do pH: 1 may.

Can phan tich (loai 4 s6): 1 cai.

. Phwong phap tién hanh.
Hay tinh toan phéi liéu tron 300 phan bén 14 dang 16ng c6 thanh phan nhu sau:

N -12% MgO - 0.5% Zn —100 ppm
P,05— 8% S-0.5% B — 100 ppm
KO- 6% Cu—100 ppm

Tu nhitng nguyén ligu: Uré, MAP, Amoni Sunfat, KNO3 , ChelateMg, ChelateCu,
ChelateZn, H3BO:s.

Sau khi tinh toan phéi liéu theo cong thuc trén, ta cho nudc vao becher 1000ml (lugong
nuéc dung voi lwong da tinh toan), rdi cho tir tir uré cdc becher va khudy déu cho dén khi
tan hét, sau d6 tiép tuc cho MAP vao cdc va tién hanh nhu trén. Cac chét con lai ciing
thao tac theo thir tu nhu trén.

Khi két thac qué trinh pha ché, ta cho dung dich vao chai dung va thyc hién cac yéu cau
trong thi nghiém.

. Bio cdo két qua:

Trinh bay céach tinh toan lugng phdi liéu theo cong thirc phan bon 14 nhur trén.

Quan sat hién tuong trong qua trinh khudy dung dich.

Trinh bay tmg dung clia phan bon 1a. Phan bén 14 ¢6 nhitng uu diém gi so v6i phan bon
gdc.

Tién hanh do do pH, va vé cam quan cua dung dich phan bon 1a (mau sic, do trong...).
Pem mau do thanh phan cac nguyén té dinh dudng & cac trung tim phan tich (theo yéu

cau cua gido vién hudng dan can do cac thong so nao).



BAI 4: SAN XUAT PHAN BON HON HQP NPK

I. Muc dich:

Nghién ciru, tinh toan phdi liéu san xuit phan bon hdn hop NPK thudng dung trong cong
nghiép (chu yéu cho céc loai ciy ca phé, cao su, thudc l4...)
Tim hiéu cach tinh toan phéi liéu, cach str dung céc loai nguyén liéu cung cap.

Céch tinh toan va quy trinh phéi tron NPK.

IL. Co s6 1y thuyét:

C6 nhiéu phuong phap san xuat phan bon NPK, trong d6 phuong phap phd bién 1a: phuong

phap mot hat:

Céc loai nguyén liéu dugc nghién min va phdi liéu theo ti 16 N — P - K mong muén, sau
d6 dua vao may tron dé tron déu cac thanh phén v61 nhau.

Hon hop sau khi tron duoc dua vao may tao hat dang dia quay hai vanh, tai day hdn hop
duoc phun nudc dang swong (hodc dung dich keo) cac hat lén dan 1én dén khi du kich
thude, dudi tdc dung cua luc ly tam s€ tu trao ra vanh ngoai, tai day cac hat phan lan doc
theo vanh va duoc boc thém mdt 16p cao lanh min sau d6 sé& tran ra ngoai va di dén thiét
bi sdy.

Phuong phap c¢6 nhiéu wu diém: trong 1 hat c6 chira diy du thanh phan dinh dudng,

khong bi phan 16p...

Phwong phap tinh toan phoi liéu

Dé tinh toan phdi liéu tron 1 tn phan hdn hop N-P-K dugc tinh theo cong thirc sau:
N P K
—+—+—+C=1
n - p

Trong do:

N, P, K : ham lugng chat dinh dudng N, P,0s, K,0 cta phan can tron (%).
n, k, p : ham lugng cua phan dam, 1an, kali nguyén li¢u dé tron (%).

C : luong chat phy gia da dé mot tin.

II1. Dung cu va hoa chit :

Dung cu: Hoa chit:
— BO cbi chay su: 1 bd — Uré (cong nghi¢p)
— Becher 250 ml : 3cai —  (NH4)2SO4 (cong nghiép)

Becher 1000 ml : 2 cai — DAP: (NH4)2,HPO,4 (CN)



May khudy : 1 bd — K380, (CN)
Khay nhya can: 5 ai — KCI (CN)
Binh tia: 1 cai — Cao lanh.
Diia khay : 1 cai

May do pH: 1 may.

Can phan tich (loai 4 s6): 1 cai.

IV. Phwong phap tién hanh.
1. Thi nghiém 1:
Hay tinh cong thic phdi liéu san xuat 0.2 kg phan NPK 16-16-8-13S. Cho nguyén liéu c6

thanh phan nhu sau:

Uré (n=46).

(NH4)2SO4 (n=20, s=24).

K>SO, (k=50, s=18).

DAP (n=18, p=46).

Chét phu gia cao lanh.

Sau khi tinh toan phdi liéu theo cong thuc trén, ta dem nghién min hdn hop.
Tron déu cac nguyén liéu lai v6i nhau

Thém phu gia cao lanh

Thuyc hién qué trinh do d¢ pH ctia san pham

DPem mau phan tich theo yéu cau clia gio vién huéng dan.

2. Thi nghiém 2:
Hay tinh cong thire phéi liéu san xuét 0.2 kg phan NPK 15 - 15 — 7. Cho nguyén liéu c6 thanh

phan nhu sau:

Uré (n=46).

DAP (p=46, n=18).

SA (n=20).

KCI (k=60).

Chat phy gia.

Cho biét ty 1é sir dung gitta SA/Uré 1a 2:1 tinh theo % N .

Sau khi tinh toan phdi liéu theo cong thirc trén, ta dem nghién min hdn hop.
Tron déu cac nguyén liéu lai v6i nhau

Thém phu gia cao lanh



— Thyc hién qua trinh do d6 pH cua san pham

— Pem mau phan tich theo yé€u cau cia gido vién hudng dan.

V. Bio cdo két qua:

1.

Trinh bay cach tinh toan luong phdi liéu theo cong thirc nhu trén ¢ thi nghiém 1 va thi
nghiém 2.

Quan sat hién tuong trong qué trinh tron hdn hop (xem c6 mui gi hay khong, san pham
c6 bi chay rira hay khong...).

Trinh bay tmg dung ctia phan bén hdn hop NPK. Phan bén NPK c6 nhirng wu diém gi
so vOi1 cac loai phan bon don khac.

Tién hanh do d6 pH, va vé cam quan cta dung dich phan bon hdn hop NPK (mau sic,
mui...).

Pem méu do thanh phan cac nguyén té dinh dudng & cac trung tam phén tich (theo yéu

cau cua gido vién hudng dan can do cac thong so nao).



PHAN 3
CONG NGHE SAN XUAT THUOC BVTV

Bién soan: KS Nguyén Hong Nguyén

BAI 1: XAC PINH MOT SO CHI TIEU LY HOA CUA DUNG DICH THUOC
BVTV

I. Muc dich: , o

e Trinh bay cach thuc do mot s6 chi ti€u 1y hoa ctia ché pham trong phong thi
nghiém.

e Xac dinh cac chi tiéu cia dung dich vé ti trong, do nhét, pH dung dich 5% cua
ché pham, do ty nhii, d6 bén nhil twong, do tai nhil.

e Danh gia chi tiéu hoa 1y ctia ché pham theo TCVN va tiéu chuan FAO vé thude
BVTV.

I1. Thyuc hanh:
1. Do ty trong )
Dung cu va hoa chat:

Binh ti trong thuy tinh nGt nham c6 ng mao quan & giira, dung tich 50ml.
Bé 6n nhiét.

Nhiét ké chia d6 dén 0,1° C.

Céc thay tinh dung tich 250ml.

Nudc cat va dung dich thuéc BVTV.

Phurong phdp tién hanh:

Xac dinh khéi lugng nuéc cat: can binh ti trong sach va khé (ca nat) chinh xac dén
0,0001g (mg), 46 day nudc cat di dun soi vao, dé ngudi vao bé 6n nhiét (nhiing ngap
dén cb binh) & nhiét do 20°C it nhat 20 phdt, 4y binh ti trong ra, day ndt, lau khd, can
va xac dinh khéi luong m;.
Khéi lurong nuée & 20°C dugc tinh bing gam theo cong thrc:
My= My - My

Trong do:

mo: khéi lugng binh ti trong (g).

m;: khéi lwong binh ti trong va nuée cat (g).



Xéc dinh ti trong ché pham:

Khéi luong cua ché pham & 20°C (m,) dwoc tién hanh tuong tu.

Két qua:
Ti trong cua ché phdm & 20°C (d,o) dugc tinh biang g/ml theo cong thic:
d n
d 20~ mz: *m,

Trong d6: (]}, =0,9982 g/ml la ti trong ctia nudc & 20°C.

2. Do do nhot )
Dung cu va hoa chat:

Nhét ké, ddng hd bam gio, éng dong.
Nudc cat va dung dich thuéc BVTV.

Phurong phdp tién hanh:

Tién hanh xac dinh thoi gian chay cua ché pham trong nhét ké.

Két qua tinh theo cong thic:
0
=1, 0
0 (3.16)
Trong do:
1, : 1a d6 nhét ciia nude ¢ nhiét do can do (centipose).
77+ 1a d6 nhét ciia ché pham & nhiét do can do (centipose).

6 : thoi gian chay cua ché pham (giay).

@, : thoi gian chdy cta nudc (giay).

3. Po pH dung dich 5% ciia ché phiam

Dung cu va héa chdt:

May do pH, diia khudy, 6ng dong, cdc thuy tinh.
Nudc cat va dung dich thuéc BVTV.

Phwong phdp tién hanh:

Tién hanh pha nudc cung chuan theo TCVN 3714-82. Nugc cang chuan nay duoc
dung dé kiém tra céc thdng s i hoa cua ché pham.
Pong 95ml nudc cing chuan vao coc thay tinh, thém 5ml ché pham cho du 100ml.

Dung diia thuy tinh khuay déu, dung may do pH dé do pH cua dung dich.



Két qua:

Ghi lai két qua do pH trén may do pH.
4. Do do tw nhii

Dung cu va hoa chit:

Ong dong, pipet.

Nudc cimg chuan va dung dich can do.
Phuwrong phdp tién hanh:

Ly 6ng dong dung tich 100ml d6 vao 100ml nuwéc cing chuan. Dung pipet
nho 3 giot thudc sat mat nude. Day kin dng dong, 14c manh 18n xudng 2-3 1an rdi quan
sat xem chat long c6 duoc chuyén thanh nhii déu din va cé nhiing hat 16n hay khéng.
Két qua:

Ghi lai hién tuong.

Do chiéu cao 16p bot (16p kem) néu co.
5. Do dj bén nhii twong

Dung cu va hoa chat:

Coc thay tinh, dng dong, pipet, ddng hd bam gio.

Nudc cung, dung dich can do.

Phurong phdp tién hanh:

Do tir tir 75-80ml nude cing chuan vao cdc thay tinh. Dung pipet thém 5ml ché pham
(vira thém vira khudy véi tan sé khoang 4 vong/gidy). Nhii dau dugce thém vao nudc
trong khoang 12 giay, khi thém dau pipet phai cach day coc khoang 20 cm sao cho
mau duoc rét thang vao gitra khéi nudc cing. Thém nudc cing dén vach 100ml.
Trong lac thém nudc cang phai khudy lién tuc, sao d6 1ap tac chuyén nhii dau vao
6ng dong 100ml sach, kh, sau 30 phit va sau 1 gio, 2 gio, 24 gio, ghi lai bé day 16p
kem. Dung dich nay duoc giir lai dé thir d6 tai nhii.

Két qua:

Ghi lai ‘hién tuong. )

Do chiéu cao 16p bot (16p kem) néu co.

6. Do do tdi nhﬁ’
Phwong phap tien hanh.

Sau khi thir ¢6 bén nhii tvong theo phuong phap da ghi ¢ trén, dé yén ong nghiém
trong 24 gio, sau do6 1at ngugc 6ng nghiém, lac 10 lan, quan sat xem do tai nhii ¢6 bén
khong. Tiép tuc dé yén trong 30 phut, quan sat 16p kem trén bé mit hay ¢ day ng.

Ket qua:
Ghi lai hién tuong.



Po chiéu cao 16p bot (16p kem) néu co.



BAI 2: XAC PINH HAM LUONG TUONG BOI HOAT CHAT AZADIRACHTIN
CO TRONG DUNG DICH

I. Muc dich: ’ ,

e Trinh bay phuong phap do twong doi hoat chat azadirachtin trong phong thi
nghiém.

e Tim hiéu phuong phap chiét hoat chat azadirachtin tir 14 neem.

e Xac dinh ham luong hoat chit azadirachtin trong dich chiét tir 14 neem.

II. Co sé ly thuyét:

Xac dinh ham lwogng azadirachtin trong dung dich dwgc chiét tir 14 neem.
Azadirachtin 1a mot trong 9 hoat chét trong 14 neem c6 kha ning chong con tring.

Cho dén nay, 9 limonoids trong neem da duoc ching minh 1a c6 kha ning ngin
can su phat trién cua con trung, dic biét 1a nhitng con tring gay dich bénh cho néng
nghiép va anh huong xau dén sic khoe con ngudi.

Nhiéu limonids méi van dang tiép tuc duoc phat hién trong cay, cac limonoids nhu
azadirachtin, salannin, meliantriol, nimbin, nimbidin dugc xem la thanh phén hoat
chét chinh c6 trong cay neem. Hoat chit c6 hoat tinh sinh hoc chinh trong 14 va hat
neem la chit azadirachtin, salannin va nimbin.

Azadirachtin: 1a hop chat chinh trong neem, cé cong thitc phan tir C35HasO16, Nhiét
d6 néng chay 154°C — 158°C, c6 hoat tinh khang con tring va mudi manh nhét, dac
biét 13 tac dong xua dudi va uc ché sinh truang manh. Azadirachtin ¢ ciu tric twong
tu nhu hormon ecdysone, hormon nay c6 tac dung kiém soéat tién trinh bién ddi noi
hoa hoc ctia con tring khi con triing chuyén tir dang u tring sang dang nhong dé sang
dang truong thanh. Azadirachtin dugc xem nhu 1a chat ngin can sy tong hop cac
hormon can thiét cho co thé cua con tring, do d6 pha v& chu ki séng caa ching.

Cong thirc cau tao cua azadirachtin:




Nguyeén tic: Ly trich hoat chét limonoids trong mau Ia va banh dau bing phuong
phép khudy ngdm kiét bot 14 neem trong cdn 96°.
Quy trinh x4c dinh ham Iwgng azadirachtin dya theo phuong phap so mau (AZRLs
— Azadirachtin related limonoids):

Xay dyng duong chuan Azadirachtin:

1 -
0.9
0.8 y =8.701x + 1E-04
RZ=1

0.7
0.6
0.5
0.4 -
0.3

0.2

0.1

0

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12

x: ndng d6 azadirachtin (mg/ml); y: OD 577nm
Hinh: Puong chuan azadirachtin
I11. Thuc hanh:

Dung cu, héa chat:

Mady do quang, may c6 quay chan khong.

Pipet 5 ml, 12 6ng nghiém, binh 16ng.

Nudc cét, dichoromethan, vanillin, H,SO, dam dac, methanol.
Con 96°, NaCl 5%, ete dau hoa,

Tién hanh thi nghiém:

Quy trinh tach hoat chat trong dich chiét 14 neem:



Cao dich chiét
(5ml)

+ 10ml etanol 96°C

+ 10ml nuéc cat, vai giot NaCl
5%

+30ml ete dau hoa

Dich phan 16p du6i huc hién 3 1an

trong binh I6ng

+30ml dichloromethan
Thuec hién 3 1an

Dich phan 16p dudi
trong binh I6ng
Cb quay chan khong & 40°C
Cao
Pha loang mau
Dich A

Xac dinh ndng d6 hoat chat:

Béng: Quy trinh thyc hién dung dudng chuin va xac dinh n@)ng d6 hoat chat

Ong d6i ching | Ong TN1 | Ong TN2 | Ong TN3

Dichloromethan (ml) | 1,4 0 0 0
Mau (dich A) (ml) 0 1,4 1,4 1,4
Vanillin 0,02mg/ml 0.4 0.4 0.4 0.4
(ml)

Lac tron déu, dé yén trong 2 phut

N 0,2 0,2 0,2 0,2

Ho50, dam dde (ml) | 343 Glin |Gl | (Gln)

Sau mdi 1an cho acid vao, tron déu khoang 10 gidy
Methanol (ml) | 1,4 | 1,4 | 1,4 |14

bé yén trong 5 phut, tron déu va doc gia tri OD577nm




TN: thi nghiém
Sau khi thuc hién xong céc budc trén thi cac dung dich c6 chira ham lugng
azadrachtin s& chuyén sang mau tim dic trung ctia hop chit limonoids. Dung may do
quang dé do mau cua dung dich. Dya vao dudng chuan azadirahtin da dung xac dinh
ham luong hoat chat azadirachtin c6 trong dung dich.
Trong trudng hop dich mau gdc c6 ham luong azadirachtin cao, dung dich tao
mau vuot qua gidi han ciia may do quang thi nén pha lodng dich gbc.
Tinh toan:
Goi Y 1a mat d6 quang cta mau thir & budc séng 577nm. Chiéu 1én duong chuan
duoc X 1a ndng d6 azadirachtin ¢ trong mau th.
Ham lugng azadirachtin co trong dich A (c6 hodc khong c6 pha loang tur dich
gbc):
X * do pha loang * V dich A
Z=— Vmawthe————

Ham lugng azadirachtin c6 trong mau (néu dich A c¢6 pha loang tir dich gbc)

Z*100
‘ 9% Azadirachtin = 10001000
X: nong d¢ azadirachtin c6 trong mau thur
Z: ham lugng azadirachtin trong dung dich
m: khdi lugng méu ban dau
100: hé sb phan tram
1000: d6i don vi tir mg sang g; 1000: d6i don vi tir kg sang g



BAI 3: SAN XUAT THUOC BVTV DANG DUNG DICH TU LA CAY NEEM
I. Muc dich: ) ) N

1. Nghién ctru san xuat thuoc di¢t mudi tur 14 cay neem.

2. Tim hiéu qua trinh nhii héa dung dich dé tao thanh ché pham.

3. Tinh toan ham lugng hoat chat azadirachtin cé trong ché pham.

4. Panh gia ché pham so v6i TCVN va tiéu chuan FAO vé thuéc BVTV.

II. Co sé ly thuyét:

Céc san pham dugc chiét xuat tir thao duoc ludn dugc coi 1a ¢6 hiéu qua va an toan
d6i véi sirc khoe ngudi dung. Cay neem (Azadirachta indica A. Juss) tir lau dugce biét
dén nhu loai cdy chtra nhiéu hoat chét c6 kha nang chita bénh, lam my pham Bén
canh do6 nguoi ta co thé chiét cac hoat chat co trong cay neem dé tao ra thudc diét au
trung mudi, ciing nhu mudi truéng thanh.

Cay neem c6 tén goi khoa hoc la azadirachta indica, & Viét Nam con goi la cay
xoan chiu han. N6 dugc du nhap vao nudc ta nam 1981.

Cay neem c6 14 moc quanh nim va c6 qua mot mua. Chat chiét xuat tir cdy neem
c6 nhiéu tac dung dén con tring, uc ché sinh san, sinh truéng, giam kha ning gay hai
cua ching dén cay trong ndng nghiép. Dau neem, thu tir nhan hat neem, duoc ding
lam thudc trir sau sinh hoc ¢6 kha niang diét con tring gay hai mua mang maot cach
hiéu qua ma khdng 1am 6 nhidm mai trudng. Dau neem ciing 13 thanh phan cua kem
va thudc vién dat am dao dé diéu khién su sinh san. Ngoai ra, ddu neem duoc ching
minh 1a c6 hiéu qua tdt trong diéu tri cac van dé thudc vé ring miéng. Nhan hat neem
sau khi lay dau, con lai xac ba dung 1am phan bén hiru co, goi 1 ‘neem cake’. G Nam
Phi, dich chiét tir canh va 14 neem duoc dung dé diét cac 6 dich bénh nhu dich ta, dich
dau moa, dich xuat huyét.

Nim 1999, Nguyén Thi Phuong Thao va cong su thudc vién sinh hoc nhiét déi
nghién cttu anh huong cua dau neem 1én s ki sinh cua bo ha truéng thanh trong cu
khoai lang va cho két qua kha quan.

Nam 2003, Nguyén Tién Thing va cong su thudc vién sinh hoc nhiét doi xay dung
quy trinh chiét xuat hoat chat sinh hoc tir hat neem trong tai Viét Nam va khao sat anh
huong cua dich chiét 1én sy sinh truong caa vi nam gay bénh thyc vat va ngai gao.

Nam 2004, Vi Bang Khanh va cong su thudc vién sinh hoc nhiét déi khao sat hoat
tinh khang ndm cua dau neem va hoat chat chiét xuat tir hat neem 1&n nam gay bénh

cay Fusarium oxysporum, cho két qua kha quan.



Nam 2004, Vii Van Do va cong su thudc vién sinh hoc nhiét dgi tach chiét va tinh
sach Azadirachtin tr nhan hat neem trong tai Viét Nam. Két qua thu duoc
Azadirachtin dat do tinh sach 95%.

Vi Van Do va cong su tién hanh khao sat ham lwong 3 hoat chat chinh 1a
Azadirachtin, Salanin, Nimbin trong dau neem va hat neem trong tai Viét Nam. Két
qua cho thay, kha ning thu dau neem bing phuong phap ép nguoi dat khoang 29,68 —
39,40%.

Qua nhitng nghién cau trén cho thay cay neem cé tng dung rat nhiéu trong néng
nghiép.

I11. Thuc hanh:

Quy trinh cdng nghé tong quat tao ché pham tir bot 14 neem:

Bot 1a neem

v
Li trich limonoids > ba
v

Xéc dinh ham lugng
limonoids

v
Nhu hoa

1. Chiét hoat chdt limonoids téng trong ld neem va xdc dinh ham leong limonoids

tong ¢6 trong dich sau khi chiét

Nguyén tic: Ly trich hoat chat limonoids trong mau la va banh dau bing phuong
phép khudy ngdm kiét dung dung mai trich ly 1a cdn 96°.

Dung cu: Can phan tich c6 d chinh x4c + 0,0001g, xd nhwa c6 nip day c6 dung
tich 15I, cbc thay tinh 50ml, 100ml, 250ml, 500ml, phéu thuy tinh, binh tam giac
250ml, 500ml, pipet 0,5ml, 1ml, 2ml, 5ml, 10ml, dtia thay tinh, 6ng dong 250ml,



500ml, may xay sinh td, binh 16ng, may ép dau KOMET, may khudy chan vit, may co
quay chan khéng Heidolph.

Hoéa chat: Cdn 96°, Dichloromethan, Hexan, Methanol, NaCl 5%, Vanillin
0,02mg/ml, H,SO, dam dac.

Tién hanh li trich: cho mau 1& hodc banh dau véi con vao x0 khudy theo ti 18 1:2,

khuay mau va thyc hién nhu quy trinh sau:

Bot la neem Con 96° (con: bot 14
| \ | =2:1), khudy
Bil Dich chiét 1
[ l ]
Bi2 Dich chiét 2
I
Bi3 Dich chiét 3
Dich chiét
14 neem
Co quay
chan khong,
0
40°C Cao chiét
14 neem

Xéc dinh ham luong limonoids tong theo nhu da thuc hanh bai 2.
2. Nhii héa dung dich chiét tao ché pham thudc diét mudi va xdc dinh ham lhrong

limonoids téng cua ché pham

Dung cu va hoa chat:

May ddng hoa, coc dong.

Chat nhii héa (TWEEN 20), chat Vi nhii (Oleic acid), Chat chéng oxi hoa
(Edenol), Dau neem, Cdn 96°, Pyrethrin.

Tur c4c cao chiét thu duoc, tién hanh tao ché pham dich chiét véi cac thanh phan

dugc trinh bay trong bang:

STT Thanh phan Ham hrong




1 Chét nhii héa (TWEEN 20) 5%
2 Vi nhii (Oleic acid) 6%
3 Chat chdng oxi hoéa (Edenol) 1%
4 Dau neem 10%
5 Dich chiét 14 neem 30%
6 Chét dong tac dung 1%
7 Cbdn 96° A7%

Sau khi phoi tron cac thanh phan theo ty 18, str dung may dong hoa tron déu hdn
hop tao thanh ché pham.

3. Ddnh gid mét sé chi tiéu Iy héa cua ché pham so véi TCVN va tiéu chudn FAO vé
thuoc BVTV

Tién hanh x4c dinh cac chi tiéu cua ché pham theo nhu da dugc thuc hanh ¢ bai 1.

Ghi lai cac két qua va so sanh vai TCVN va tiéu chuan FAO vé thuéc BVTV.




