PHU LUC 10.12 XAC PINH HAM LUONG ETHANOL
S dung phwong phap 1 hodc phwong phap 2 triv khi c6 chi dan khac trong chuyén luan riéng.

PHUONG PHAP 1

Tién hanh phwong phap sacky khi (Phu luc 5.2), st dung cac dung dich sau:

Dung dich (1): Dung dich chtra 5,0 % (tt/tt) ethanol (TT) va 5,0 % (tt/tt) propanol (TT) (chuan ndi) trong
nuwoc.

Dung dich (2): Pha loang moét thé tich ché phdm thir bang nuéc dé thu dwoc dung dich chiva tov 4,0 %
dén 6,0 % (tt/tt) ethanol.

Dung dich (3): Chuén bi nhw dung dich (2) nhwng thém vira da chét chuén noi dé thu dwoc néng do
cubi cung cla chuén néi trong dung dich & 5,0 % (tt/tt).

Piéu kién sac ky: C6 thé ap dung diéu kién séc ky nhu sau:

Cot (1,5 m x 4 mm) da nhdi hat xbp polymer (100 mesh dén 120 mesh) (Porapak Q hodc Chromosorb
101 la phu hop).

Nhiét. d6 cot: 150 °C.

Nhiét do budng tiém va detector: 170 °C.

Tinh ham lwong phan trdm ethanol dwa vao ty 1& dién tich pic ethanol so v&i pic chudn ndi thu dwoc
trén sac ky dd ctia dung dich (1) va dung dich (3).

PHUONG PHAP 2

V&i nhivng ché phdm dwoc phép st dung cdn céng nghiép c6 chira methanol, xac dinh ham luvong
ethanol giéng nhw phwong phap 1 nhwng chuén bi dung dich (2) bang cach pha lodng mét thé tich ché
pham thi v&i nwéc dé thu dwoc dung dich coé ndng dé tdng cong clia methanol va ethanol tir 4,0 %
dén 6,0 % (tt/tt).

Xac dinh ham lwong methanol bang phwong phap sac ky khi nhw da md td & phwong phap 1 nhung
chuén bj cac dung dich nhu sau:

Dung dich (1): Dung dich chtra 0,25 % (tt/tt) methanol (T) va 0,25 % (tt/tt) propanol (TT) (chuén ndi) trong
nuwoec.

Dung dich (2): Pha loang mét thé tich ché phdm thir bang nudéce dé thu dwoc dung dich chiva tv 0,2 %
dén 0,3 % (tt/tt) methanol.

Dung dich (3): Chuén bj nhw dung dich (2) nhwng thém vira di chét chuén noi dé thu dwoc néng do
cudi cung clia chuan néi trong dung dich nay 1a 0,25 %.

Tbng lvgng ethanol va methanol phai & trong gi¢i han quy dinh cho phép va ty sb gitra lwong methanol
va lwong ethanol tim dwoc phai twong (rng véi ty 1& nay ctia cdn céng nghiép cé chira methanol da st
dung.

PHUONG PHAP 3

Phwong phap nay dung cho nhitng ché phadm va cac nguyén liéu dang 16ng chira ethanol.

Ham lwong ethanol cé trong mét chat 1dng dwoc biéu thi bang sb thé tich ethanol trong 100 thé tich
chét 16ng d6 & 20 °C + 0,1 °C va dwoc hiéu la phan trdm ethanol tinh theo thé tich/thé tich (tt/tt). Ham
lwong ciing ¢c6 thé duoc biéu thi bang gam ethanol trong 100 g chét 16ng va dwoc hiéu |1a phan tram
ethanol tinh theo khéi lwong/khdi lwong (kI/kl).

Phwong phap A

Phwong phap nay dung cho nhitng ché phdm cé chira cac chat tan cé khd ndng phan tach khoi
ethanol khi chwng cét. Khi cat, néu trong mau thtr ngoai ethanol va nwéc con cé 1an cac chat bay hoi
khéac thi hwéng dan thich hop sé dwoc quy dinh trong chuyén luan riéng.
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Lién quan gitra ty trong & 20 °C + 0,1 °C, ty trong twong dbi (da hiéu chinh & chan khéng) va ham
lwong ethanol ctia hdn hop nwdc va ethanol dwoc ghi trong Bang 10.12 - Lién quan gitra ty trong, ty
trong twong déi va ham lwong ethanol (Tham khao theo Khuyén cao Quéc té sb 22, Té chirc Quéc té
vé Do lweng hop phap (1972)).

Thiét bi

Thiét bi (Hinh 10.12) bao gdm mét binh cau thdy tinh day tron (A) gan véi mot dau cat cé bd phan bay
hoi (B), bd phan nay dwoc ndi véi mot dng sinh han (C) dat thng ding. Tiép theo la mét éng dan (D)
gan vao phan dwéi clia dng sinh han dé dan dich cat vao binh hirng (la binh dinh mirc dung tich 100 ml
ho&c 250 ml). Trong sudt qua trinh cét, binh hirng nay dwoc nhang trong céc (E) chiva hdn hop da va
nwéc da. Mot miéng 16t dwdng kinh 6 cm dét dwdi binh cét (A) dé bao vé mau khong bi chay.

Hinh 10.12 - Dung cu dé xac dinh ham lwong ethanol (Kich thudc tinh bang mm)

Phwong phap

Phwong phap pycnomet (Phu luc 6.5)

Pong chinh xac 25,0 ml ché phdm & 20 °C + 0,1 °C chuyén vao binh cat. Thém 100 ml dén 150 ml nudc
cét va vai hat da bot. Lap hé thdng chung cat. Chwng cét va hing it nhat 90 ml dich cét vao binh dinh
mirc 100 ml. Piéu chinh nhiét d dich c4t t&i 20 °C + 0,1°C, pha loang thanh 100 ml bang nudéc cat &
20 °C + 0,1 °C. X&c dinh ty trong twong ddi & 20 °C + 0,1 °C bang pycnomet.

Ham lwong ethanol tinh theo phan trdm tt/tt g&p 4 Ian tri sb chi ra trong ¢t 3 & Bang 10.12 - Lién quan
gitra ty trong, ty trong twong ddi va ham lwong ethanol. Biéu thi két qué véi mét chiv sé & phan thap
phan.

Phwong phap dung ty trong ké (Phu luc 6.5)

Pong chinh xac 50,0 ml ché phdm & 20 °C + 0,1 °C chuyén vao binh c4t. Thém 200 ml dén 250 ml nuéc
cét va vai hat da bot. Lap hé théng chwng cat. Chung cét va hirng it nhat 180 ml dich cat vao binh dinh
mdrc 250 ml. Diéu chinh nhiét d6 dich c4t t&i 20 °C + 0,1 °C; pha loang thanh 250 ml bang nudc cét &
20°C+0,1°C.
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Chuyén dich cat vao mét éng dong hinh tru cé dwéng kinh Ién hon dwéng kinh bau cla ty trong ké it
nhat 6 mm. Néu thé tich dich cat khéng du, tang gap ddi lwong ché phdm thir va pha loang dich cét
thanh 500,0 ml bang nudc cat & 20 °C + 0,1 °C.
Ham lwgng ethanol tinh theo phan tram tt/tt gap 5 1an tri s chi ra trong cot 3 & Bang 10.12 - Lién quan
gitra ty trong, ty trong twong:ddi va ham lwong ethanol. Biéu thi két qua véi mét chir sé & phan thap

phan.
Bang 10.12 < Lién quan gitra ty trong, ty trong twong dbi va ham lwgng ethanol
Tf/ tr-t_)ng tAu’o’ng doi Ham lwong Ty tr-gng tiu’omg doi Ham lwong
cua dich cat do trong ] cua dich cat do trong .
P20 R . o ethanol tinh theo P20 . . o ethanol tinh theo
(kgm?) | KhOngkhi&20°C ) - @ &20°C | (kgm3) | KMONGKhiG20°C 1, L & 20 °C
(d39 (d38
1 2 3 1 2 3

968,0 0,9697 25,09 983,5 0,9853 11,02
968,5 0,9702 24,64 984,0 0,9858 10,60
969,0 0,9707 24,19 984,5 0,9863 10,18
969,5 0,9712 23,74 985,0 0,9868 9,76
970,0 0,9717 23,29 985,5 0,9873 9,35
970,5 0,9722 22,83 986,0 0,9878 8,94
971,0 0,9727 22,37 986,5 0,9883 8,53
971,5 0,9733 21,91 987,0 0,9888 8,13
972,0 0,9738 21,45 987,5 0,9893 7,73
972,5 0,9743 20,98 988,0 0,9898 7,34
973,0 0,9748 20,52 988,5 0,9903 6,95
973,5 0,9753 20,05 989,0 0,9908 6,56
974,0 0,9758 19,59 989,5 0,9913 6,17
974,5 0,9763 19,12 990,0 0,9918 5,79
975,0 0,9768 18,66 990,5 0,9923 5,42
975,5 0,9773 18,19 991,0 0,9928 5,04
976,0 0,9778 17,73 991,5 0,9933 4,67
976,5 0,9783 17,25 992,0 0,9938 4,30
977,0 0,9788 16,80 992,5 0,9943 3,94
977,5 0,9793 16,34 993,0 0,9948 3,58
978,0 0,9798 15,88 993,5 0,9953 3,22
978,5 0,9803 15,43 994,0 0,9958 2,86
979,0 0,9808 14,97 994,5 0,9963 2,51
979,5 0,9813 14,52 995,0 0,9968 2,16
980,0 0,9818 14,07 995,5 0,9973 1,82
980,5 0,9823 13,63 996,0 0,9978 1,47
981,0 0,9828 13,18 996,5 0,9983 1,13
981,5 0,9833 12,74 997,0 0,9988 0,80
982,0 0,9838 12,31 997,5 0,9993 0,46
982,5 0,9843 11,87 998,0 0,9998 0,13
983,0 0,9848 11,44
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Phwong phap B

Phwong phap séc ky khi tiém pha hoi (head-space) (Phu luc 5.2).

Dung dijch chuén néi: Pha loang 1,0 ml propanol (TT;) thanh 100,0 ml bang nudc. Pha lodng 1,0 ml
dung dich thu dwoc thanh 20,0 ml bang nudc.

Dung dich thi. Pha lodng mét thé tich thich hgp mau thtr cé chira 0,4 g ethanol thanh 50,0 ml bang
nwée. Pha loang 1,0 ml dung dich thu dwoc thanh 20,0 ml bang nudce. Lay 2,0 ml dung dich thu duorc,
thém 1,0 ml dung dich chuan ndi va pha loang thanh 20,0 ml bang nuéc. Chuyén 2,0 ml dung dich thu
dwoc vao lo tiém mau.

Dung dich déi chiéu (1): Pha lodng 5,0 ml ethanol (TT) thanh 100,0 ml bang nuwéc. Pha loang 25,0 ml
dung dich thu dwoc thanh 100,0 ml bang nuéc. Tiép tuc pha lodng 1,0 ml dung dich thu dwoc thanh
20,0 ml bang nudc.

Dung dich dbi chiéu (2): Tron déu 0,5 ml dung dich di chiéu (1) va 1,0 ml dung dich chuan ndi va pha
lodng thanh 20,0.ml bang nudéc. Chuyén 2,0 ml dung dich thu dwoc vao lo tiém mau.

Dung dich dbi chiéu (3): Tron déu 1,0 ml dung dich dbi chiéu (1) va 1,0 ml dung dich chuan néi va pha
lodng thanh 20,0 ml bang nudc. Chuyén 2,0 ml dung dich thu dwoc vao lo tiém mau.

Dung dich d6i chiéu (4): Tron déu 1,5 ml dung dich dbi chiéu (1) va 1,0 ml dung dich chuan néi va pha
lodng thanh 20,0 ml bang nudc. Chuyén 2,0 ml dung dich thu dwoc vao lo tiém mau.

Dung dich dbi chiéu (5): Pha loang 1,0 ml methanol (TT,) thanh 100,0 ml bang nuéc. Pha lodng 1,0 mi
dung dich thu dwoc thanh 20,0 ml bang nudc.

Dung dich dbi chiéu (6): Tron déu 1,0 ml dung dich chuan ndi, 2,0 ml dung dich dbi chiéu (1) va 2,0 ml
dung dich di chiéu (5) va pha loang thanh 20,0 ml bang nuéc. Chuyén 2,0 ml dung dich thu dwoc vao
lo tiém mau.

(chu y: P&y ngay céc lo tiém méau bang nut cao su phi polytetrafluoroetylen va cé dinh bang ndp nhém)
Piéu kién sac ky:

Cét silica nung chay (30 m x 0,53 mm) dwoc phu pha tinh
cyanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94)polysiloxan (d6 day phim 3 ym).

Khi mang: Heli dung cho s&c ky.

Ty 1é chia dong: 1 : 50.

Tbc d6 dong: 3 ml/min.

Diéu kién tiém pha hoi tinh nhw sau: nhiét d6 can bang 85 °C, th&i gian can bang 20 min.

Nhiét do:

Theoi gian Nhiét do
(min) (°C)
0-1,6 40
Cot 1,6-9,9 40 — 65
i 9,9-13,6 65 — 175
13,6 - 20 175
Budng tiém 200
Detector 200

Detector ion héa ngon Itra.

Thé tich tiém: 1,0 ml pha hoi ctia cac dung dich thir, dung dich dbi chiéu (2), (3), (4) va (6), méi dung
dich it nhat 3 1an.

Thi ty rira giadi: Methanol, ethanol, propanol.

Thoi gian lwu twong ddi so v&i ethanol (thdi gian lwu khodng 5,3 min): methanol khoang 0,8, propanol
khoang 1,6.
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Kiém tra tinh phu hop ctia hé théng: Trén sac ky d6 ctia dung dich ddi chiéu (6), dd phan giai gitra pic
methanol va pic ethanol it nhét 13 5.

Lap dwéng chudn véi truc hoanh 1a néng dé ethanol trong cac dung dich déi chiéu (2), (3), (4) va (6) va
truc tung la ty 1 trung binh gitka dién tich pic ethanol v&i dién tich pic chuan néi trong sac ky dé cua
cac dung dich dbi chiéu twong &ng.

Tinh ham lwgng phan tram cda ethanol trong ché pham can kiém tra dwa vao dwdng chuén lap duorc.

Phwong phap C

Phwong phap séc ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich chuén néi: Pha loang 1,0 ml propanol (TT;) thanh 100,0 ml bang nudc.

Dung dich thir. Pha lodng mot thé tich thich hop mau th® cé chra 1 g ethanol thanh 50,0 ml béng
nuée. Lay 1,0-ml dung dich thu dwoc, thém 1,0 ml dung dich chudn néi va pha lodng thanh 20,0 ml
bang nudr.

Dung dich-déi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml ethanol (TT) thanh 50,0 ml béng nuéc.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml methanol (TT;) thanh 100,0 ml bang nudc. Pha lodng 1,0 ml
dung.dich thu dwoc thanh 20,0 ml bang nudc.

Dung dich dbi chiéu (3): Tron déu 1,0 ml dung dich chuan ndi, 1,0 ml dung dich déi chiéu (1) va 2,0 ml
dung dich dbi chiéu (2) va pha lodng thanh 20,0 ml bang nuée.

Piéu kién séc ky:

Cét silica nung chay (30 m x 0,53 mm) dwoc phu pha tinh
cyanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94)polysiloxan (d6 day phim 3 um).

Khi mang: Heli dung cho sac ky.

Ty 1é chia dong: 1 : 50.

Tbc d6 dong: 3 ml/min.

Nhiét do:

Thé&i gian Nhiét do

(min) (°C)

0-1,6 40
Cot 1,6 -9,9 40 — 65
i 99-13,6 65 — 175

13,6 - 20 175

Budng tiém 200

Detector 200

Detector ion héa ngon Ira.

Thé tich tiém: 1,0 ul dung dich thir, dung dich déi chiéu (3), méi dung dich it nhat 3 lan.

Thi ty rira giai: methanol, ethanol, propanol.

Thoi gian Iwu twong doi so voi ethanol (thoi gian Iwu khoang 5,3 min): methanol khoang 0,8, propanol
khoang 1,6.

Kiém tra tinh phu hop cla hé théng: Trén sac ky dé ctia dung dich ddi chiéu (3), d6 phan giai gitra pic
methanol va pic ethanol it nhét 13 5.

Tinh ham lwgng phan tram ethanol (tt/tt) cé trong ché phadm thir theo céng thire sau:

Ay X I, x100
A, X I XV,

Trong dé:
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A1, Az 1an lwot 14 dién tich pic ethanol thu duoc trén sac ky dd cta dung dich thé» va dung dich ddi
chiéu (3).

l1, 2 1an lwot 1a dién tich pic chuan néi thu dwoc trén séc ky do cta dung dich thir va dung dich ddi
chiéu (3).

V4 |a thé tich ciia mau tht trong dung dich thd (ml).
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