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LỜI NÓI ĐẦU

Trong hệ thống các môn học của sinh viên Khoa Môi trường và Công nghệ sinh 

học nói chung, Hóa phân tích là một môn học bắt buộc trong các năm đầu tiên. Đối 

với sinh viên của cả hai ngành Môi trường cũng như Công nghệ sinh học, Hóa 

Phân tích là môn học cơ sở quan trọng, làm tiền đề cho các môn chuyên ngành

như Hóa kỹ thuật Môi trường (đối với ngành Môi trường), Phân tích và Đánh giá

chất lượng thực phẩm (đối với ngành Công nghệ sinh học) … và một số môn học 

khác sau này.

Hóa học phân tích vốn được xem là môn khoa học thực nghiệm, vì thế để có thể 

nắm vững và phát triển các kiến thức hóa học ứng dụng trong phân tích xác định 

thành phần các mẫu chất thì cần phải tiến hành các thí nghiệm với các kỹ năng 

thực hành căn bản cần thiết được rèn luyện từng bước trong phòng thí nghiệm. 

Với mục tiêu trên, giáo trình “Hướng dẫn thí nghiệm Hóa Phân tích” được soạn 

ra nhằm giúp các sinh viên khoa Môi trường và Công nghệ sinh học – Đại học kỹ 

thuật công nghệ TpHCM - hiểu và nắm chắc các kiến thức lý thuyết cũng như thực 

hành của môn Hóa Phân tích. Bài đầu tiên của giáo trình củng cố lại một số kiến 

thức sử dụng thường xuyên trong Hóa phân tích, đặc biệt là khái niệm về Nồng độ 

đương lượng và trình tự đánh giá sai số của dãy kết quả thí nghiệm là những vấn 

đề sinh viên hay nhầm lẫn. Bốn bài tiếp theo lần lượt giới thiệu cho sinh viên các ví

dụ tiêu biểu về ứng dụng cụ thể của phương pháp phân tích hóa học (bao gồm 

phương pháp khối lượng và phương pháp thể tích) cũng như phương pháp phân

tích công cụ (bao gồm phương pháp đo điện thế và phương pháp phổ hấp thu 

phân tử vùng sóng UV-VIS). Đó là các phương pháp phân tích cơ bản mà sinh viên

của Khoa Môi trường và Công nghệ sinh học đã được học trong môn Hóa phân 

tích trên giảng đường. Các bài thí nghiệm được sắp xếp với mức độ phức tạp tăng 

dần nhằm rèn luyện kỹ năng thao tác thí nghiệm, đồng thời chúng lại được thiết kế 

một cách tương đối độc lập cho phép độ linh hoạt nhất định khi dạy và học các bài

trên.

Xin chân thành cảm ơn các đồng nghiệp trong Khoa đã góp ý và hiệu đính các sai 

sót cho giáo trình. Tác giả mong rằng sẽ tiếp tục nhận được ý kiến đóng góp để 

giáo trình được hoàn chỉnh và phù hợp hơn. Mọi ý kiến đóng góp xin vui lòng gửi 

cho tác giả theo địa chỉ vohongthi@yahoo.com.

Tác giả 
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BUỔI THÍ NGHIỆM 1

BÀI MỞ ĐẦU

Nhiệm vụ cơ bản của Hóa học phân tích ngày nay là phân tích định tính, định lượng, xác 

định cấu trúc, tách, phân chia làm sạch… Đối với phần ứng dụng của Hóa phân tích trong

ngành Môi trường cũng như ngành Công nghệ sinh học nói riêng, phân tích định lượng 

đóng vai trò chủ yếu. Phân tích định lượng có nhiệm vụ xác định hàm lượng một chất, 

thường là trong một hỗn hợp và ở thể rắn hay thể hòa tan trong các dung dịch. 

Trước khi tiến hành phân tích định lượng, phải biết thành phần định tính của đối tượng 

phân tích. Nói chung, đối với các mẫu cần phân tích trong ngành môi trường hay trong

ngành công nghệ sinh học, mục tiêu đặt ra là phải xác định được cụ thể một chất hay một 

cấu tử nào đó cần được biết với hàm lượng hiện diện trong mẫu là bao nhiêu. Công tác

phân tích định tính thường được kết hợp với công tác phân tích định lượng, cùng với các

thông tin thu thập được có liên quan để dự đoán sự hiện diện của các cấu tử trong mẫu. 

Vì vậy trong giới hạn của giáo trình này, thuật ngữ “Hóa phân tích” được hiểu đồng nhất 

với thuật ngữ “Hóa phân tích định lượng”. 

Có thể phân chia các phương pháp phân tích định lượng thành 2 loại: các phương pháp

hóa học và các phương pháp hóa lý và vật lý (hay công cụ hoặc dụng cụ).

- Các phương pháp hóa học: chủ yếu dựa trên việc áp dụng các phản ứng hóa học có 

liên quan đến cấu tử phân tích. Phương pháp này đã có từ lâu, đơn giản và dễ ứng 

dụng ở mọi nơi mà sự chính xác chỉ đạt tới mức độ nhất định phụ thuộc vào phản ứng 

hóa học. Các phương pháp hóa học gồm:

+ Phương pháp phân tích khối lượng: tách cấu tử cần xác định ra khỏi hỗn hợp với 

các cấu tử khác trong mẫu một cách gián tiếp hay trực tiếp. Dựa vào khối lượng 

của hợp chất mới (tạo thành sau) và khối lượng của mẫu ban đầu mà tính ra hàm

lượng cấu tử cần phân tích. 

+ Phương pháp phân tích thể tích: căn cứ vào thể tích thuốc thử đã tác dụng vừa 

hết với chất cần xác định mà tính ra hàm lượng chất cần định lượng. 

Hiện nay, các phương pháp hóa học vẫn được sử dụng rất rộng rãi và phổ biến. Các

phương pháp này còn có tên gọi là các phương pháp kinh điển. 

- Các phương pháp vật lý và hóa lý (phương pháp công cụ, phương pháp dụng 

cụ): dựa trên việc đo một tính chất vật lý nào đó (độ hấp thu ánh sáng, độ dẫn điện, 

khả năng dẫn nhiệt…) của đối tượng cần phân tích trong mẫu. Tính chất này là một 

hàm số của nồng độ cấu tử cần xác định, từ đó căn cứ vào kết quả đo để suy ra 

hàm lượng chất cần định lượng. Hầu hết các phương pháp vật lý và hóa lý đều là

các phương pháp đòi hỏi dùng máy đo ngoài các dụng cụ thông thường nên nó còn

được gọi dưới tên khác rất thường gặp trong các giáo trình về Hóa học phân tích là

các phương pháp dụng cụ hay công cụ. Trong thời gian gần đây, các phương pháp

vật lý và hóa lý đã phát triển mạnh nhờ các ưu điểm như độ nhạy cao, tốc độ phân 
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tích nhanh, có thể phân tích với lượng mẫu rất nhỏ (dạng vết). Tuy vậy, nó cũng có 

một số nhược điểm như phải dùng mẫu chuẩn, công tác tiền xử lý trước khi đo đạc đôi

khi khá phức tạp... Vì vậy, các phương pháp hóa học vẫn đóng vai trò quan trọng và

cần thiết trong phân tích hiện đại, và tùy theo từng trường hợp cụ thể để lựa chọn 

phương pháp phân tích phù hợp. 

Các bước của quá trình phân tích mẫu bất kỳ bao gồm:

- Chọn mẫu đại diện, làm sao để chỉ với một phần nhỏ mẫu mà có thể đại diện cho toàn

bộ đối tượng phân tích. 

- Chuyển chất cần phân tích vào dung dịch: khi tiến hành phân tích bằng phương

pháp hóa học cần hòa tan hoàn toàn mẫu trong dung môi thích hợp và tiến hành phân

tích trong dung dịch. Khi sử dụng phương pháp vật lý có thể không cần hòa tan mẫu 

nhưng phải có một số động tác xử lý hóa học trước. 

- Tiến hành phân tích bằng phương pháp hóa học hay hóa lý. Việc che hay loại bỏ các 

cấu tử cản trở khi phân tích cấu tử chính (nếu cần) bằng các phương pháp hóa học, 

hóa lý và vật lý có thể được thực hiện trước hay đồng thời với quá trình phân tích.

- Ghi nhận kết quả của phép phân tích: đo thể tích thuốc thử đã dùng khi phản ứng 

hoặc ghi nhận kết quả tín hiệu trên máy đo.

- Tính toán kết quả phân tích bao gồm đánh giá kết quả và độ chính xác của kết quả 

phân tích.

A. VẤN ĐỀ LẤY MẪU VÀ CHUẨN BỊ MẪU TRƯỚC KHI ĐỊNH LƯỢNG 

Các bước lấy mẫu và chuẩn bị mẫu thường hay bị xem nhẹ hơn tầm quan trọng của nó. 

Thực tế thì kết quả phân tích chỉ có ý nghĩa khi mẫu thí nghiệm mang tính đại diện cho 

quần thể và trước khi phân tích, mẫu phải được xử lý về dạng thích hợp. Theo khảo sát, 

có đến 70% các trường hợp bị sai lệch trong kết quả phân tích bắt nguồn từ khâu lấy mẫu 

và chuẩn bị mẫu. 

1. Khái niệm một số loại mẫu thường dùng:

- Mẫu riêng: được chọn ngẫu nhiên, thường từ các vị trí khác nhau hoặc từ các bao gói 

riêng lẻ khác nhau.

- Mẫu chung hay mẫu tổ hợp: các mẫu riêng được nhập chung lại với nhau tạo thành

mẫu tổ hợp. 

- Mẫu trung bình thí nghiệm: mẫu chung được nghiền nhỏ đến độ mịn thích hợp hay 

hòa trộn thật đều, sau đó lấy ra một phần làm mẫu thí nghiệm. Mẫu trung bình thí

nghiệm được chia thành 2 phần bằng nhau: phần đem phân tích (đủ để thực hiện 3 thí 

nghiệm), và phần lưu lại tại PTN để có thể kiểm tra lại khi cần. 

2. Một số chú ý khi chuẩn bị mẫu:

Đa số các trường hợp đòi hỏi phải hòa tan để chuyển mẫu dạng rắn thành dạng dung 

dịch có nồng độ xác định trước khi phân tích. Cũng có trường hợp dù mẫu đã ở trạng 
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thái lỏng nhưng vẫn cần phải xử lý mẫu trước khi tiến hành phân tích, ví dụ phân tích 

một số kim loại bằng phương pháp phổ hấp thụ nguyên tử AAS, phân tích chỉ tiêu nhu

cầu oxy hóa học (COD) trong nước thải …

- Khi hòa tan xử lý mẫu, không được làm mất mẫu và không đưa thêm quá nhiều 

cấu tử vào mẫu sẽ gây ảnh hưởng đến kết quả phân tích. 

- Dung môi và hóa chất được lựa chọn để hòa tan mẫu thường theo thứ tự: nước 

cất  axit mạnh  baz mạnh  chất oxy hóa mạnh. Với mỗi cấu tử cần xác định 

trong đối tượng mẫu nhất định có thể đòi hỏi cách thức chuẩn bị mẫu riêng, do đó

cần tra cứu tài liệu để tìm được thủ tục chuẩn bị mẫu phù hợp. 

- Các phương thức chuẩn bị mẫu thường được áp dụng hiện nay gồm:

+ Vô cơ hóa mẫu: hòa tan mẫu trong một axit hay hỗn hợp nhiều axit (như HCl,

HNO3 + HCl, HNO3 + HClO4 + HF..)

+ Tro hóa mẫu: nung mẫu ở 550oC rồi hòa tan tro thu được trong axit. 

+ Phân hủy mẫu bằng vi sóng trong thiết bị vi sóng: nhanh, an toàn và phù hợp 

với các cấu tử dễ bay hơi.

B. VẤN ĐỀ BIỂU DIỄN SỐ LIỆU TRONG HÓA PHÂN TÍCH

1. Biểu diễn hóa học: 

Người ta thường biểu diễn cấu tử phân tích theo dạng tồn tại của nó trong chất phân tích. 

Ví dụ, Nitơ thường được biểu diễn dưới các dạng NO3
-, NO2

-, NH3, NH4
+… , các muối

thường được biểu diễn dưới dạng ion như K+, SO4
2-…, các ion kim loại trong các hợp 

chất khác nhau thường được biểu diễn dưới dạng tổng như tổng Fe, tổng Mn…

2. Biểu diễn số học: 

Hàm lượng cấu tử có trong mẫu thường được biểu diễn dưới dạng hàm lượng %, hàm

lượng phần triệu (mg/l hay ppm), hàm lượng phần tỉ (g/l hay ppb).

3. Biểu diễn nồng độ trong phân tích định lượng:

a) Nồng độ % (C%): khối lượng chất tan có trong 100g dung dịch.

b) Nồng độ khối lượng trên thể tích (C g/l): khối lượng chất tan trong 1 đơn vị thể tích 

dung dịch (g/l, mg/l).

c) Nồng độ mol (CM hay mol/l): số mol chất tan trong 1 L dung dịch.

d) Nồng độ phần triệu (ppm = part per million) và nồng độ phần tỉ (ppb = part per billion): 

khối lượng chất tan chứa trong 106 lần (đối với ppm) và 109 lần (đối với ppb) khối 

lượng mẫu có cùng đơn vị. Hai loại nồng độ này được sử dụng rất phổ biến trong kỹ 

thuật đo lường nồng độ các chất gây ô nhiễm môi trường hay một số độc chất hiện 

diện trong thực phẩm. 

+ 1ppm = 1mg/106mg = 1mg/kg = 1g/106g = 1g/1000kg
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+ 1ppb = 1mg/109mg = 1mg/103kg = 1g/kg

Do các loại nước thiên nhiên và nước thải có khối lượng riêng  1(kg/l), do vậy một 

cách gần đúng thì:

1ppm = 1mg/106mg = 1mg/kg  1mg/l

1ppm = 1g/106g = 1g/1000kg  1g/m3

1ppb = 1g/kg  1g/l = 1mg/m3

e) Nồng độ đương lượng (CN hay N): là số đương lượng gam (số Đ) hay số đương

lượng (số đ) chất tan trong 1 L dung dịch (hay số mili đương lượng gam / số mili 

đương đượng chất tan trong 1L/1ml dung dịch). Loại nồng độ này được sử dụng phổ 

biến nhất trong Hóa phân tích định lượng. 

A

N
Đ

a
C  ĐA là khối lượng đương lượng của chất A (một số tài liệu gọi là

đương lượng gam hay mol đương lượng của chất A)

a là số g của chất tan A trong 1L dung dịch 

Sinh viên cần xem lại trong phần lý thuyết các khái niệm: đương lượng, khối lượng 

đương lượng (hay đương lượng gam/mol đương lượng) và nồng độ đương lượng để 

phân biệt rõ. Xem lại cách tính khối lượng đương lượng (hay đương lượng gam/mol

đương lượng) của chất trong các phản ứng khác nhau. 

- Quy tắc đương lượng: trong một phản ứng hóa học tổng số đương lượng của các

chất phản ứng phải bằng nhau:

mA + nB = pC + qD

số đA = số đB = số đC = số đD

Quy tắc này được sử dụng rộng rãi để tính toán kết quả trong các phép phân tích thể 

tích. Để tìm số đương lượng, có thể:

+ Nhân nồng độ đương lượng với thể tích dung dịch hóa chất tiêu thụ. 

(CN)A.VA = (CN)B.VB

+ Chia số g chất phản ứng cho khối lượng đương lượng của chất. 

A

A

Đ

a
=

B

B

Đ

a

Suy ra (CN)B.VB =
A

A

Đ

a
hay (CN)A.VA =

B

B

Đ

a

Trong đó (CN)A và (CN)B là nồng độ đương lượng của A và B.

VA và VB là thể tích A và B đã tham gia phản ứng (l). 

aA và aB là số g của A và B đã tham gia phản ứng (g).

Chú ý: Nếu V tính theo ml thì CN.V chính là số mili đương lượng = số đương
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lượng/1000. Tương tự, nếu a tính theo mg thì aA/ĐA = số mili đương lượng.

- Mối quan hệ giữa các loại nồng độ:

d

lgC
C

.10

)/(
(%) 

M

lgC
CM

)/(
 =

M

lmgC 1000)./(

MN CnC . (n là số mol ion hay nguyên tử Hydro, số ion hóa trị 1, số 

electron được cung cấp hay kết hợp với 1 mol chất. Một số tài

liệu còn gọi n là hệ số đương lượng và có thể ký hiệu bằng 

chữ z)

M

dC
CM

10.(%).
 (M là khối lượng phân tử của chất) 

(d là khối lượng riêng của dung dịch có nồng độ %)

Đ

dC
CN

10.(%).
 (Đ là khối lượng đương lượng (đương lượng gam) của chất)
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BÀI CHUẨN BỊ

I. Mục đích: 

- Một số điều cần biết khi tiến hành phân tích định lượng. 

- Nắm được một số chú ý khi thao tác với các dụng cụ đo chính xác trong Hóa phân tích 

định lượng.

- Cách xử lý số liệu và biểu diễn kết quả phân tích. 

- Cách pha chế các dung dịch chuẩn. 

II. Nội dung:

II.1. Một số điều cần biết khi tiến hành phân tích định lượng

II.1.1. Chuẩn bị thí nghiệm

Một thí nghiệm phân tích định lượng thường bao gồm nhiều giai đoạn. Nếu mọi giai 

đoạn thí nghiệm đều được tiến hành cẩn thận, đúng nguyên tắc thì kết quả cuối cùng

mới có thể chính xác.

Bởi vậy sinh viên phải chuẩn bị thật kỹ trước khi làm thí nghiệm:

- Nắm vững cơ sở lý thuyết của thí nghiệm, hiểu thấu đáo ý nghĩa của từng thao tác 

thí nghiệm.

- Nắm vững cách sử dụng các dụng cụ thí nghiệm, cách pha chế, chuẩn bị các hóa 

chất cần thiết.

- Trình tự thí nghiệm.

- Cách ghi chép và tính toán kết quả thí nghiệm.

II.1.2. Tiến hành thí nghiệm

Muốn tiến hành thí nghiệm có kết quả tốt trong thời gian định sẵn, không lãng phí hóa

chất, làm hư hỏng dụng cụ, thiết bị, sinh viên cần chú ý một số qui tắc sau:

- Sắp xếp chỗ làm việc

Chỗ  làm việc  phải  sạch  sẽ,  khô  ráo,  các dụng  cụ  phải  bố  trí  thuận  tiện  

cho việc  sử dụng, tránh xẩy ra va chạm, đổ vỡ..

- Chuẩn bị dụng cụ, thiết bị

Các dụng cụ thủy tinh, sứ… phải bảo đảm sạch sẽ trước khi dùng, cần kiểm tra 

dụng cụ thiết bị trước khi dùng và bàn giao đầy đủ cho phòng thí nghiệm sau khi 

hoàn thành thí nghiệm.

- Ghi chép

Mọi hiện tượng, số liệu trong khi thí nghiệm đều phải ghi vào sổ thí nghiệm, không 

ghi vào mảnh giấy rời hoặc ghi lên bàn.

II.2. Chú ý khi thao tác với các dụng cụ đo chính xác trong Hóa phân tích định lượng
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II.2.1. Cân phân tích:

Trong các PTN phân tích hóa học hiện nay đều sử dụng phổ biến loại cân phân tích 

điện tử. Đó là thiết bị chính xác, đắt tiền và dễ hỏng. Trong PTN của Khoa Môi trường 

và CNSH, loại cân phân tích đang sử dụng cũng là cân điện tử với thông số kỹ thuật 

như sau:

- Trọng lượng tối đa: 220g.

- Độ chính xác: 0,0001g.

Nguyên lý hoạt động của cân điện tử:

Vật cân kéo đĩa

cân xuống với lực

F = m.g với m là

khối lượng của vật

cân; g là gia tốc

trọng trường. Cân

điện tử sẽ dùng

một lực phản hồi

điện tử để kéo đĩa

cân về vị trí ban

đầu của nó. Khi đặt

vật cân vào đĩa

cân, do khối lượng của vật cân kéo đĩa cân xuống, điều đó sẽ được detector phát

hiện và gửi tín hiệu đến bộ chỉnh dòng, dòng phản hồi được sinh ra đưa tới động

cơ trợ. Dòng điện cần thiết để sinh ra lực phản hồi tỷ lệ với khối lượng của vật và

được hiển thị trên màn hình hiện số.

Một số nguyên tắc cơ bản khi cân:

- Trước mỗi lần cân cần kiểm tra lại trạng thái của cân. Dùng vải mềm lau sạch bụi ở 

đĩa cân.

- Tuyệt đối không chạm vào cân khi đang cân.
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- Quan sát bóng nước để xem cân đã thăng bằng chưa, nếu chưa sinh viên không

được tự chỉnh mà báo cho cán bộ PTN biết. 

- Tuyệt đối không cân vật nặng hơn trọng lượng tối đa cho phép của cân. Nếu nghi ngờ 

thì cần cân trước vật cân trên cân kỹ thuật. Thực tế chỉ nên cân ở mức tổng khối 

lượng của bì đựng và hóa chất < 150g. 

- Không đổ hóa chất trực tiếp lên đĩa cân mà phải cân thông qua vật chứa như giấy cân, 

becse…

- Nếu đánh rơi hóa chất lên đĩa cân phải lau sạch ngay. 

- Sự thay đổi khối lượng của hóa chất và bì đựng trong thời gian cân hay dẫn đến sai số 

khi cân, thường là do hóa chất (các hóa chất rắn dạng bột nói chung hút ẩm mạnh) và

bì đựng bị hút ẩm (như dụng cụ thủy tinh). Vì vậy cần thao tác để thời gian cân chỉ kéo 

dài trong vài phút. Một số hóa chất nếu dùng làm chất chuẩn cần được sấy khô trước 

khi cân.

- Sai số do chênh lệch nhiệt độ giữa cân và vật cân: Nếu nhiệt độ vật cân cao hơn nhiệt 

độ cân thì khối lượng của nó sẽ thấp hơn khối lượng thực. Vì vậy trước khi cân cần 

làm nguội vật cân (tốt nhất là trong bình hút ẩm) để cân bằng với nhiệt độ phòng. Thời 

gian làm nguội phụ thuộc nhiệt độ vật cân, kích thước và chất liệu vật cân. 

- Khi cân không hoạt động, tốt nhất nên mở 2 cửa 2 bên cân để cân bằng nhiệt độ giữa 

cân và nhiệt độ phòng. Nhưng khi cân, phải đóng hết các cửa cân trước khi đọc kết 

quả. 

- Cách đọc kết quả: ghi ngay kết quả khi số hiện trên cân vừa ổn định. 

- Không được dùng tay mà phải dùng gắp để kẹp vật cân đặt lên đĩa cân.

- Để tránh nhầm lẫn, tốt nhất không nói chuyện trong khi cân.

II.2.2. Dụng cụ đo thể tích:

- Nhìn chung, các dụng cụ đo thể tích sử dụng trong phòng thí nghiệm đều được chế 

tạo từ các loại thủy tinh khác nhau. Loại dụng cụ làm từ chất dẻo có độ chính xác kém 

hơn và thường chỉ được sử dụng tại hiện trường (on-site).

- Các dụng cụ đo thể tích đều được chia thành 2 loại: TC (To contain) hay In và TD (To

deliver) hay Ex.

+ Loại TC hay In (ký hiệu này thường được ghi trên thân dụng cụ): các dụng cụ có 

ghi “TC 20oC” có nghĩa là dụng cụ đó đã được định chuẩn (calibration) để chứa 

chính xác một thể tích ứng với toàn phần chứa trong dụng cụ ở 20oC. Thể tích mà

dụng cụ có khả năng chứa được bao gồm cả lượng hóa chất sẽ dính bám lên dụng 

cụ nếu trút lượng hóa chất trong dụng cụ sang dụng cụ khác. 

Các loại dụng cụ TC cũng thường áp dụng với bình định mức, becse và erlen.

+ Loại TD hay Ex (ký hiệu này thường được ghi trên thân dụng cụ): các dụng cụ có 

ghi “TD 20oC” có nghĩa là dụng cụ đó đã được định chuẩn (calibration) để dung tích 

của dụng cụ chỉ ứng với phần dung dịch chảy ra và không kể giọt cuối. Lượng hóa 
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chất còn dính bám lên thành dụng cụ sau khi đã trút hóa chất ra đã được trừ ra và

không được tính vào thể tích trút bỏ. Các loại dụng cụ TD cũng thường áp dụng 

với buret, pipet và ống đong.  

- Bình định mức: thuộc loại TC. Chỉ dùng để pha chế các dung dịch có 

nồng độ chính xác. Khi thêm nước tới vạch phải quan sát ở mức mà mắt 

cùng mặt phẳng với vạch. Không được rửa bình định mức bằng 

dung dịch định lượng hay thuốc thử như buret và pipet. Không rót

thẳng các dung dịch nóng hay lạnh vào bình định mức mà phải chờ đến 

khi nguội về nhiệt độ phòng mới rót vào bình định mức. 

Khi làm việc với bình định mức cần tránh tiếp xúc tay vào bầu bình, chỉ 

cầm tay vào phần trên cổ bình, vì nhiệt từ tay sẽ truyền vào thành bình

làm thay đổi dung tích bình. Trước khi làm đầy bình định mức, phải đặt bình ở vị trí 

bằng phẳng và được chiếu sáng rõ.

- Pipet: thuộc loại TD. Pipet gồm 2 loại: pipet bầu (pipet chính xác) và pipet chia độ. Để 

giảm sai số, các pipet đều phải sạch và không dính dầu mỡ. Khi làm việc với pipet, 

không được chạm tay vào phần giữa của pipet vì nhiệt từ tay sẽ làm thay đổi dung tích 

của pipet.

Khi chuyển chất lỏng sang bình chuẩn độ phải cho chảy từ từ thì chất lỏng mới 

chảy hết khỏi pipet. Nếu cho chảy nhanh, do lực chảy của chất lỏng mà một 

phần đáng kể sẽ còn lại trong pipet. Pipet phải ở vị trí thẳng đứng khi chảy.

+ Pipet bầu (bulb pipet): là loại pipet để đo một thể tích chính xác do pipet quy 

định. KHÔNG BAO GIỜ “thổi” hay dùng lực tác động ngoài trọng lực nhằm 

đưa giọt cuối ở đầu pipet bầu ra ngoài, vì thể tích trong pipet bầu đã được 

định chuẩn không bao gồm giọt cuối. Do đó nếu pipet bầu bị nứt đầu hay mẻ 

đầu, phải loại bỏ vì pipet đó đã bị sai số. Do đặc thù của pipet bầu nên khi

cần lấy một thể tích mẫu thử chính xác bằng pipet bầu, nhất thiết phải tráng 

nó bằng chính mẫu thử tối thiểu 1 lần. 

+ Pipet chia vạch (measuring pipet): là loại pipet chỉ cho độ chính xác tương

đối. Chú ý nếu trên cổ pipet có chữ BLOWOUT hay có viền kính nhám 

rộng khoảng 3-5mm hay có 2 viền màu xung quanh cổ thì khi thao tác, cần 

‘thổi” giọt cuối. Chú ý không lẫn lộn giữa viền kính nhám (frosted band) với 

một dải màu rộng (cũng trên cổ pipet) vì dải màu là code của nhà SX dụng 

cụ. Các pipet không có 1 trong 3 đặc điểm trên thì khi thao tác, không

dùng bất cứ tác động nào ngoài trọng lực. Thông thường, pipet chia vạch 

được dùng để hút hóa chất trong các phản ứng phân tích. Trước khi hút 

hóa chất, việc tráng pipet chia vạch bằng nước cất (là đủ) hay phải bằng 

chính hóa chất đem hút là tùy thuộc vào phương pháp phân tích cụ thể. 

Nguyên tắc chung là nếu cần một lượng thể tích chính xác (ví dụ trong 

phản ứng chuẩn độ ngược hay chuẩn độ thế) thì cần tráng pipet bằng hóa chất 

đem hút. Ngược lại, nếu lượng hóa chất không cần chính xác cao (ví dụ để tạo môi 

trường hay tạo phức màu) thì có thể tráng pipet bằng nước cất là đủ.  
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- Buret: thuộc loại TD. Chú ý nếu buret bị nứt đầu hay mẻ đầu, phải loại bỏ vì đã bị sai 

số do mất tác dụng kiểm sóat tốc độ chảy. Độ chính xác của buret cao hơn pipet nên

nếu phân tích yêu cầu độ chính xác cao, không bao giờ sử dụng pipet để chuẩn độ. 

Mỗi lần định lượng nhất thiết để mức ngang của dung dịch trong buret bắt đầu từ số 0, 

tức là luôn chỉ dùng 1 phần của buret. Tương tự như pipet bầu, nhất thiết phải tráng

buret bằng chính dung dịch dùng để chuẩn độ trước khi chứa đầy dung dịch trong 

buret.

Đọc buret đựng dung dịch trong suốt Đọc buret đựng dung dịch không trong suốt

Đọc 24,87ml Đọc 25,62ml

Khi làm việc với buret, phải kẹp buret vào vị trí thẳng đứng. Trước mỗi lần chuẩn độ 

phải đổ dung dịch chuẩn vào buret tới vạch “0” và chú ý làm đầy cả phần cuối và cả 

khóa buret. Khi đọc chỉ số trên buret, mắt phải để ở vị trí ngang với vạch lồi. Có thể 

đọc theo phần cong xuống hay cong lên của mặt cong dung dịch, nhưng tất cả các lần 

đọc kể cả khi đọc ở vạch “0” và khi đọc mức dung dịch sau khi chuẩn độ đều phải 

giống nhau.

Rửa buret xong nên dựng thẳng trên giá và ngâm nước cất trong buret để tránh bị 

thay đổi thể tích do giãn nở. Úp ngược ống nghiệm lên đầu buret để hạn chế sự bay 

hơi của nước. 

- Becse, bình nón, ống đong chỉ cho mức thể tích rất tương đối và không bao giờ sử 

dụng các vật dụng này với mục đích đo thể tích chính xác. Sai số của các dụng cụ này

có thể lên tới 10%. 

- Không sấy khô (trong tủ sấy) các dụng cụ buret, bình định mức và pipet chính xác vì

sẽ gây sai số do thủy tinh giãn nở. Chỉ để khô tự nhiên ở nhiệt độ phòng hoặc dùng

luồng không khí sạch làm khô dụng cụ. 

II.3. Cách xử lý số liệu và biểu diễn kết quả phân tích
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II.3.1. Khái niệm về sai số của phép đo

Dù việc phân tích có cẩn thận đến đâu thì kết quả thu được vẫn khác với giá trị thật, tức là

vẫn có sai số. Giá trị của một phép phân tích được đánh giá ở độ đúng và độ lặp lại của 

kết quả thu được. 

- Độ đúng, độ lặp lại và độ chính xác:

+ Độ đúng: phản ánh sự phù hợp giữa kết quả thực nghiệm thu được x với giá trị 

thực  của đại lượng đo. 

+ Độ lặp lại: phản ánh sự khác biệt trong các giá trị xác định xi ở cùng điều kiện thí 

nghiệm. Muốn biết 1 phép xác định có độ lặp lại thế nào phải thực hiện nhiều lần 

phép xác định đó. 

+ Độ chính xác: biểu diễn đồng thời độ đúng tốt và độ lặp lại tốt của phép xác định. 

Ví dụ, khi kiểm tra dung dịch HCl có nồng độ chính xác 0,1000M, kết quả thu được 

trong các thí nghiệm độc lập như sau:

A: 0,1002 ; 0,0999 ; 0,1004 ; 0,0996 ; 0,1003

B: 0,1014 ; 0,1017 ; 0,1016 ; 0,1015 ; 0,1014

Chuỗi kết quả A đúng nhưng độ lặp lại không tốt. Ngược lại, chuỗi kết quả B có độ lặp 

lại tốt hơn nhưng độ đúng lại kém. 

- Phân biệt sai số hệ thống và sai số ngẫu nhiên:

+ Sai số hệ thống hay sai số xác định:

 Có thể xác định được.

 Ảnh hưởng một chiều trên độ đúng của phép xác định.

 Do những nguyên nhân có thể biết được như: dụng cụ đo (buret, pipet, bình

định mức, cân..) hay hóa chất có nồng độ sai.

 Phương pháp xác định có khuyết điểm. 

 Người phân tích có khuyết điểm về cách nhận màu…

+ Sai số ngẫu nhiên hay sai số không xác định:

 Không thể biết hay xác định được.

 Ảnh hưởng được thể hiện trên độ lặp lại của phép xác định không theo quy luật 

nào.

 Do những nguyên nhân không cố định và không dự đoán được. 

 Chỉ có thể giảm bằng cách tăng số lần xác định. 

+ Sai số thô: sai số trên giá trị của 1 lần xác định, có thể quá lớn hay quá nhỏ so với 

các giá trị xi khác của chuỗi n lần xác định. 

Đánh giá sai số của các phép đo:
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Thông thường kết quả phân tích có sai số tương đối trong khoảng 1% và khi định 

lượng dạng vết thì sai số có thể lên tới 10%. Với yêu cầu sai số thông thường trong 

vùng 1%, có thể tiến hành lặp lại phép định lượng vài lần và sau khi loại bỏ sai số thô 

đại, nếu kết quả gần giống nhau là được. Nếu phép định lượng yêu cầu sai số nhỏ 

(0,1%) thì cần lặp lại phép định lượng nhiều lần để rút ra thông tin tối ưu từ kết quả 

thực nghiệm và cần xử lý kết quả theo thống kê (tham khảo chi tiết trong các sách lý

thuyết hóa học phân tích). 

II.3.2. Trình tự đánh giá sai số: 

 Đánh giá sai số của kết quả theo cách đơn giản: 

S =
x

di trong đó: n là số thí nghiệm lặp lại 

Giá trị trung bình
n

xx........xx

n

x

x n1n21

n

1
i 
 



xxd ii  ;
n

d
d

i

i




- Nếu S nằm trong khoảng 0,01 (1%) thì độ lặp lại coi như đạt yêu cầu. 

- Nếu S > 1% thì có thể lặp lại phép định lượng để thu thêm kết quả đồng thời 

có thể loại bỏ các giá trị quá cao hay quá thấp so với các giá trị khác. Kiểm tra

lại S để S nằm trong giới hạn sai số cho phép. 

- Kết quả phân tích Sx 

 Đánh giá sai số của kết quả theo thống kê (tham khảo):

- Kiểm tra dãy số liệu để loại bỏ sai số thô đại: dùng chuẩn Q 

1n

1nn
tn

xx

xx
Q




 

Nếu Qtn > Qlt (tra cứu trong sách lý thuyết hóa PT) thì cần bỏ giá trị xn và ngược 

lại.  

- Tính giá trị trung bình
n

xx........xx

n

x

x n1n21

n

1
i 
 



- Tính độ lệch chuẩn 
1n

)xx(

s

n

1

2
i








- Tra bảng tìm tlt ứng với xác suất tin cậy P (trong Hóa phân tích, thường sử 

dụng P = 0,95) và số lần thí nghiệm n. 
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- Tính biên giới tin cậy  hay chính là sai số = 
n

s.t

- Kết quả phân tích  x

II.3.3. Chữ số có nghĩa và cách ghi kết quả phân tích:

 Chữ số có nghĩa

Kết quả của một phéo đo trực tiếp hay thao tác phân tích phải được ghi chép sao cho 

người sử dụng số liệu hiểu được mức độ chính xác của phép đo. Không phải cứ lấy 

nhiều số lẻ là tốt. Nguyên tắc chung là số liệu được ghi sao cho chỉ có chữ số cuối 

cùng là bất định. Ví dụ cân phân tích có độ nhạy 0,1mg thì kết quả cân phải ghi 

1,2516g mà không ghi 1,251g hay 1,25160g (các số 1, 2, 5, 1 là tin cậy vì có thể đọc 

được trên các quả cân hay bàn cân, còn số 6 là bất định (ước lượng) vì được đọc ước 

tính trên thang chia hay là số biến đổi liên tục trên mặt cân điện tử). Các số tin cậy và

số bất định đầu tiên gọi là chữ số có nghĩa.

- Số chữ số có nghĩa được xác định như sau:

+ Tất cả các số không phải là số 0 (zero) đều là số có nghĩa

+ Các số 0 nằm ở giữa các số không phải là số 0 là các số có nghĩa. Ví dụ số 1,012 

có 4 chữ số có nghĩa; số 1,0034 có 5 chữ số có nghĩa; số 10,24 có 4 chữ số có 

nghĩa.

+ Các số 0 nằm bên phải số không phải số 0 và bên phải dấu thập phân là chữ số có 

nghĩa do đó những số 0 viết cuối cùng không bao giờ được loại đi nếu chúng là

những chữ số có nghĩa. Ví dụ số 1,0120 có 5 chữ số có nghĩa.

+ Ngược lại, các số 0 ở trước số không phải là số 0 là số KHÔNG CÓ NGHĨA. Ví dụ 

số 0,0034 có 2 chữ số có nghĩa (số 3 và số 4); số 0,24 chỉ có 2 chữ số có nghĩa 

(số 2 và số 4). 

- Thông thường thì đối với các số phức tạp như trên người ta thường chuyển sang dạng 

luỹ thừa thập phân và các chữ số phần nguyên được tính vào chữ số có nghĩa. Ví dụ 

số 0,00520 = 5,20.10-3 có 3 chữ số có nghĩa; số 10920 = 1,0920.104 có 5 chữ số có 

nghĩa (nhưng nếu viết 10920 = 1,092.104 lại chỉ có 4 chữ số có nghĩa). Chuyển sang 

dạng luỹ thừa thập phân như vậy rất quan trọng và không làm thay đổi số chữ số có 

nghĩa khi đổi sang các đơn vị tính khác nhau. Ví dụ số liệu 2,4g có 2 chữ số có nghĩa. 

Nếu đổi ra mg thì phải viết thành 2,4.103mg (2 chữ số có nghĩa) mà không viết 

2400mg (4 chữ số có nghĩa). 

 Giữ lại bao nhiêu chữ số trong kết quả cuối khi thực hiện các phép tính? 

Trong các phép tính không được làm tròn số ở các giai đoạn tính trung gian mà chỉ 

làm tròn số ở kết quả cuối cùng.

- Đối với các phép tính cộng và trừ: chỉ giữ lại ở kết quả cuối một số chữ số thập phân 

đúng bằng số chữ số thập phân của số hạng có số chữ số thập phân ít nhất.

Ví dụ: 6,145 + 13,24 + 34,7 = 54,085
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Kết quả làm tròn là 54,1 (giữ lại 1 chữ số thập phân)

- Đối với các phép tính nhân và chia: giữ lại ở kết quả cuối cùng một số chữ số có nghĩa 

bằng đúng số chữ số có nghĩa của thừa số có số chữ số có nghĩa ít nhất. 

Ví dụ: 1,2 x 3,145 = 3,774 thì ghi kết quả là 3,8 (giữ lại 2 số có nghĩa). 

00496,0
845,76

246,0.55,1
 (giữ lại 3 số có nghĩa)

- Giá trị của sai số của kết quả phân tích (S hay ) cũng phải được làm tròn và ghi với 

cùng số chữ số ở phần thập phân như của kết quả đo. VD  = 0,68  0,03 (dù trước 

đó đã tính được sai số là 0,025).

- Đối với các phép đo được trên máy thì giá trị đo được coi là các số liệu đo trực tiếp và

vẫn được áp dụng các quy tắc trên.

II.4. Cách pha các dung dịch chuẩn

II.4.1. Chất gốc

Dung dịch chuẩn, dung dịch gốc là dung dịch cơ bản trong phân tích thể tích, khi chuẩn 

độ dựa vào nó để xác định hàm lượng các chất trong chất phân tích. Việc pha chế một 

dung dịch có nồng độ chính xác cần phải tuân theo những quy tắc đặc biệt về tính chính 

xác và cẩn thận nghiêm ngặt khi làm việc. Cách thông thường để pha chế dung dịch 

chuẩn là từ chất gốc. Các chất gốc cần thỏa mãn các yêu cầu sau: 

- Phải có độ tinh khiết cao (tinh khiết phân tích – tkpt).

- Thành phần hóa học của chất tồn tại trong thực tế phải ứng đúng với công thức đã

dùng để tính toán lượng phải cân.

- Các chất gốc phải bền vững, không hút ẩm, không tác dụng với không khí, không chảy 

khi cân, khi pha thành dung dịch nồng độ của nó phải không đổi theo thời gian.

- Phân tử lượng của chất gốc càng lớn càng tốt vì như thế sẽ làm giảm được sai số khi 

cân.

Để thuận lợi hơn khi pha chế các dung dịch chuẩn trên thị trường có bán sẵn một số loại 

hóa chất thông dụng được chứa trong ống thủy tinh hay ống chất dẻo gọi là “fixanal” hay

“ống chuẩn”. Trên mỗi ống chuẩn nhà sản xuất ghi rõ dung tích cần pha để thu được 

nồng độ xác định.

Ví dụ: ống chuẩn đựng H2SO4 trên đó có ghi “0,1N” có nghĩa khi pha vào bình định  mức 

loại 1000ml sẽ thu được dung dịch H2SO4 có nồng độ 0,1N (trong hình trên, các điểm 1 

và 2 trên hình vẽ là các điểm phải chọc thủng bằng đũa thủy tinh để chuyển dung dịch 

bên trong ống chuẩn bằng thuỷ tinh vào bình định mức. Nếu là ống chuẩn bằng chất dẻo 

thì đơn giản chỉ việc cắt một đầu ống rồi trút bỏ dung dịch trong ống vào bình định mức). 

Ống chuẩn bằng thuỷ tinh
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II.4.2. Pha dung dịch loãng từ dung dịch đặc

- Khi nồng độ được biểu thị bằng nồng độ M, N

C1.V1 = C2.V2

V2 = V1 + Vn

C1, C2: nồng độ của dung dịch đặc và dung dịch loãng của chất cần pha.

V1, V2: thể tích của dung dịch đặc và dung dịch loãng.

Vn: thể tích nước cần phải thêm vào V1 ml dung dịch nồng độ C1 để được V2 ml dung

dịch nồng độ C2.

- Khi nồng độ được biểu thị bằng nồng độ %

C1.d1.V1 = C2.d2.V2  V1 =
11

222

.

..

dC

VdC

C1, C2; d1, d2; V1, V2: nồng độ %, tỷ trọng và thể tích dung dịch đặc và dung dịch loãng

cần pha. 

- Quy tắc đường chéo pha dung dịch

Ví dụ: Cần bao nhiêu ml dung dịch H2SO4

96% và nước cất để được dung dịch 

H2SO4 30%?

Như vậy nếu trộn 30 gam dung dịch H2SO4 96% với 66 gam nước ta sẽ có dung dịch 

H2SO4 30%.

Câu hỏi cuối buổi:

1. Phân biệt các loại nồng độ và mối quan hệ giữa chúng. 

2. Phân biệt các khái niệm: mol, khối lượng mol, nồng độ mol, đương lượng, khối lượng 

đương lượng, nồng độ đương lượng. 

3. Tính hệ số đương lượng n và khối lượng đương lượng Đ của các chất (in nghiêng và

gạch chân) trong các phản ứng sau:

a) Pb(NO3)2 + H2SO4  PbSO4  + HNO3

b) Fe2(SO4)3 + Zn  FeSO4 + ZnSO4

c) KMnO4 + FeSO4 + H2SO4  MnSO4 + Fe2(SO4)3

d) H3PO4 + NH3  (NH4)2HPO4

4. Kết quả của 4 phép chuẩn độ độc lập như sau:

CHCl (mol/l): 1,02 ; 1,04 ; 1,01 ; 1,06 ; 1,02

Tính giá trị trung bình và đánh giá đơn giản sai số của kết quả thu được. 

5. Biểu diễn các kết quả sau (viết đúng các chữ số có nghĩa):
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a) x =
3,1.15,22

00541,0.972,1
b) y = 1564,72319,075,154 

6. Cần lấy bao nhiêu ml dung dịch HCl 12M để được 250ml dung dịch HCl 0,1M? 

7. Cần bao nhiêu ml dung dịch H2SO4 98% (d=1,84) để pha 1lít dung dịch H2SO4 5%

(d=1,00)?
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BUỔI THÍ NGHIỆM 2

PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH HÓA HỌC

PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH KHỐI LƯỢNG 

I. Mục đích: 

- Nắm được các nguyên tắc và thao tác cơ bản trong phương pháp phân tích khối 

lượng.

- Thực hành phương pháp: làm bay hơi nước của mẫu hóa chất ẩm.

II. Nội dung:

- Để định lượng cấu tử X theo phương pháp phân tích khối lượng, cần tách X ra dưới 

dạng nguyên chất, sau đó bằng cách cân sẽ suy ra hàm lượng của X trong mẫu. 

III. Thực hành:

III.1. Xác định hàm lượng nước kết tinh trong BaCl2.2H2O

a) Nguyên tắc: 

Các tinh thể BaCl2 ngậm nước nằm cân bằng với hơi nước theo các quá trình sau:

BaCl2. 2H2O  BaCl2. H2O + H2O (hơi)

BaCl2. H2O  BaCl2 + H2O (hơi)

Nghiên cứu cho thấy có thể dùng nhiệt để đuổi hoàn toàn lượng nước trong muối 

BaCl2.2H2O bằng cách sấy mẫu muối ở 130oC. So sánh khối lượng mẫu trước và sau

khi sấy để tính hàm lượng % nước kết tinh trong muối.

b) Hóa chất, dụng cụ:

- Muối BaCl2.2H2O

- Lọ cân có nắp 

c) Cách tiến hành:

- Trước khi thực hiện thí nghiệm, nhất thiết sinh viên phải nắm vững các chú ý 

khi sử dụng cân phân tích (buổi thí nghiệm 1). 

- Rửa sạch lọ cân. Đặt lọ cân vào tủ sấy ở 1302oC. Sau khi lọ cân đã khô, đưa lọ

cân vào bình hút ẩm. Sau khoảng 30 phút, lọ cân nguội thì đem cân chính xác khối 

lượng lọ cân (không cân nắp), gọi là Go.

- Lấy một lượng muối BaCl2.2H2O khoảng 3g và trút cẩn thận vào lọ cân đã xác định 

khối lượng ở trên. Cân chính xác lọ cân và muối (không cân nắp), gọi là G1.

- Đậy nắp lọ cân và đặt lọ cân + nắp vào tủ sấy, đem sấy ở 1302oC trong vòng 1

giờ. Sau đó, lấy lọ cân ra, mở nắp rồi đặt lọ cân vào bình hút ẩm. Sau khi để nguội 

30 phút, cân chính xác lại lọ cân (không cân nắp), gọi là G2.

Ghi lại kết quả phân tích vào bảng sau (thực hiện lặp lại thí nghiệm 3 lần nhưng tiến 
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hành cùng lúc):

Kết quả cân (mg)
Vật cân

Lần 1 Lần 2 Lần 3

1. Lọ cân - Go

2. Lọ cân + BaCl2.2H2O - G1

3. Lọ cân + BaCl2 - G2

d) Tính toán kết quả phân tích: 

- Từ các số liệu đã có về Go, G1 và G2, sinh viên tự lập công thức tính toán hàm

lượng nước kết tinh trong mẫu. 

PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH HÓA HỌC

PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH THỂ TÍCH 

I. Mục đích: 

- Nắm được các nguyên tắc và thao tác cơ bản trong phương pháp phân tích thể tích.

- Thực hành phương pháp: chuẩn độ acid-base, chuẩn độ oxy hóa – khử, chuẩn độ tạo 

phức, chuẩn độ kết tủa. 

- Sinh viên áp dụng được kiến thức lý thuyết đã học trên lớp vào thực tế, có thể tự lập 

công thức tính toán hàm lượng chất cần xác định theo các phương pháp chuẩn độ và

kỹ thuật định lượng khác nhau. 

II. Nội dung:

aA + bB  cC + dD

Nếu cho B phản ứng vừa hết với VA (ml) dung dịch A, tại điểm tương đương trong dung

dịch không còn dư A hay B, và khi đó có thể tính được nồng độ chất A nếu biết nồng độ 

chất B là CB (N) và thể tích chất B đã dùng trong phản ứng là VB (ml):

VB.CB = VA.CA

Rút ra: CA =
A

BB

V

CV .
(N)

Điểm ngừng chuẩn độ (được coi gần đúng là điểm tương đương) là điểm mà tại đó, chất 

chỉ thị đổi màu (phương pháp hóa học). Cách xác định điểm tương đương bằng dụng cụ

(chuẩn độ điện thế) sẽ được giới thiệu ở buổi thí nghiệm 4.

- Các phương pháp chuẩn độ dựa trên bản chất phản ứng: trung hòa; oxy hóa khử; kết 

tủa và tạo phức. 
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- Các phương pháp chuẩn độ dựa trên kỹ thuật định lượng: chuẩn độ trực tiếp, chuẩn 

độ ngược, chuẩn độ thế. Trong các phương pháp thì chuẩn độ trực tiếp là giảm thiểu 

được sai số nhất. 

- Mỗi phép chuẩn độ cần lặp lại tối thiểu 3 lần, với các kết quả chuẩn độ giữa các lần 

chỉ sai khác nhau tối đa là 1%.

- Thực hành phương pháp phân tích thể tích trên 4 mẫu với 4 phương pháp khác nhau:

+ Chuẩn độ acid mạnh bằng base mạnh 

+ Chuẩn độ oxy hóa khử

+ Chuẩn độ tạo phức 

+ Chuẩn độ tạo tủa

III. Một số thao tác cần chú ý khi tiến hành phản ứng chuẩn độ 

Các phản ứng được sử dụng trong Hóa phân tích, bao gồm cả các phản ứng chuẩn độ, 

được tiến hành với mục tiêu cuối cùng là để định lượng chính xác nồng độ chất trong 

mẫu. Vì vậy, tất cả các thao tác trong toàn bộ quá trình chuẩn bị cũng như lúc chuẩn độ, 

đều phải được tiến hành rất cẩn thận, chính xác để giảm thiểu các sai số do thao tác 

không chuẩn phát sinh. 

III.1. Tất cả các hóa chất cần thiết cho phản ứng chuẩn độ đều được chứa trong chai. 

Tuyệt đối KHÔNG dùng pipet hút trực tiếp hóa chất từ chai. Phải trút hóa chất từ 

chai vào becse 100ml và rót từng lượng nhỏ để tránh nhiễm bẩn hóa chất (sử dụng 

tới đâu trút hóa chất ra becse tới đó), sau đó mới dùng pipet hút hóa chất lên từ 

becse đó để sử dụng. Chú ý: quy định 1 becse và 1 pipet để dùng cho 1 loại hóa 

chất nhất định, KHÔNG được dùng 1 dụng cụ cho nhiều loại hóa chất. 

III.2. Phải tráng rửa buret bằng chính loại hóa chất dùng để chuẩn độ (chú ý thao tác 

tráng rửa giảng viên làm mẫu) trước khi căn mực hóa chất trong buret. Hóa chất 

dùng để chuẩn độ phải được rót ra becse 100ml sạch và khô từ chai chứa, nếu 

becse còn dính nước bên trong thì phải tráng lại bec se đó bằng hóa chất chuẩn 

độ. Tương tự, phải tráng rửa pipet dùng để hút hóa chất trước khi hút hóa chất 

(chú ý thao tác tráng rửa giảng viên làm mẫu). 

III.3. Hóa chất còn dư lại trong becse KHÔNG được trút bỏ lại vào chai hóa chất mà
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phải đổ bỏ. Vì lượng hóa chất là giới hạn, khi sử dụng phải tiết kiệm để đủ tiến 

hành phản ứng chuẩn độ (kể cả phản ứng lặp lại). 

III.4. Khi chuẩn độ, lắc đều cổ bình nón (erlen) theo 1 hướng, tránh để mẫu văng lên

thành dụng cụ. 

III.5. Sau khi kết thúc chuẩn độ, đổ bỏ phần hóa chất còn dư lại trong buret. Tráng lại 

buret bằng nước cất ít nhất 2 lần, chứa đầy nước cất trong buret và treo lên giá đỡ. 

IV.Thực hành: Chuẩn độ dung dịch NaOH bằng dung dịch HCl

a) Nguyên tắc: 

- Phản ứng chuẩn độ: H+ + OH- → H2O

- Cân bằng chỉ thị màu: HInd  H+ + Ind-

Hằng số phân ly KHInd =
][

]].[[

HInd

IndH 

Như vậy, nồng độ H+ hay độ pH thay đổi khiến tỉ lệ [Ind-

]/[HInd] thay đổi. Tùy theo độ pH mà nồng độ dạng Ind-

hay HInd chiếm ưu thế, quyết định đến màu sắc có thể 

nhận biết, vì màu của dạng Ind- khác với màu dạng 

HInd. Nói cách khác, trong quá trình chuẩn độ, pH hỗn 

hợp dung dịch thay đổi và sự thay đổi này có thể nhận biết bằng chỉ thị màu.

Nghiên cứu cho thấy: pHchuyển màu = pKHInd  1.

Tại điểm tương đương: [OH-] = [H+] => pHtđ = 7.

- Chỉ thị tại điểm tương đương hay lân cận tương đương: đây là phản ứng trung hòa

base mạnh bằng acid mạnh nên bước nhảy của đường chuẩn độ khá dài (từ pH = 4 

đến 10). Do đó, về nguyên tắc có thể chọn tất cả các chất chỉ thị có khả năng chuyển 

màu trong khoảng pH này. 3 chỉ thị thông dụng bao gồm: 

+ Methyl da cam: từ đỏ (dạng acid) qua vàng (dạng base), điểm đổi màu ứng với pH 

= 3,1– 4,4.

+ Phenolphtalein: từ không màu (dạng acid) qua hồng (dạng base), điểm đổi màu

ứng với pH = 8,0 – 9,8.

+ Bromothimol xanh: từ vàng (dạng acid) qua xanh (dạng base), điểm đổi màu ứng 

với pH = 6,2 – 7,6.

Sinh viên nên xem lại kiến thức về nguyên tắc chọn chất chỉ thị khi chuẩn độ acid 

mạnh bằng base mạnh ở các ngưỡng nồng độ khác nhau. 

- Về kỹ thuật định lượng: phản ứng này thuộc loại chuẩn độ trực tiếp. 

- Chú ý: Khi thêm dần H2SO4 vào dung dịch, lúc đầu pH thay đổi chậm nhưng gần điểm

tương đương thay đổi rất nhanh nên cần chuẩn độ chậm lúc màu sắc có dấu hiệu thay 

đổi.  

H2SO4
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b) Hóa chất

- Dung dịch chuẩn H2SO4 0,1N.

- Chỉ thị metyl da cam 0.1%/nước.

- Dung dịch mẫu NaOH chưa biết nồng độ

c) Cách tiến hành:

- Buret: chứa dung dịch H2SO4 0,1N.

- Erlen (bình nón): Hút 10 ml dung dịch NaOH cần xác định nồng độ, thêm 3 giọt chỉ 

thị metyl da cam.

- Tiến hành chuẩn độ bằng cách nhỏ dần H2SO4 xuống bình mẫu để màu chuyển 

dần từ vàng sang cam.

- Lặp lại thao tác chuẩn độ 3 lần với 3 lần hút NaOH để tính Vtb.

d) Tính toán kết quả phân tích: 

- Từ các số liệu đã có, sinh viên tính Vtb từ kết quả của 3 lần chuẩn độ và tự lập 

công thức tính toán nồng độ của dung dịch mẫu NaOH cần xác định dựa trên cách

tính toán từ các tài liệu Hóa học phân tích.

IV. Câu hỏi của bài thực hành (trả lời trong báo cáo thí nghiệm)

1. Tính thể tích dung dịch hóa chất H2SO4 đậm đặc có tỉ trọng 1,84 chứa 98% H2SO4

để pha 1 lít dung dịch H2SO4 có nồng độ 0,1N. Coi MH2SO4 = 98.

2. Tại sao dung dịch NaOH chuẩn đều phải được chuẩn độ lại trước khi sử dụng 

hàng ngày?

3. Nếu một đại lượng hóa học có thể được xác định bằng cả 2 phương pháp (trọng 

lượng và thể tích) thì phương pháp nào thường đạt được độ chính xác cao hơn?

Tại sao? 
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BUỔI THÍ NGHIỆM 3

PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH HÓA HỌC

PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH THỂ TÍCH (tiếp theo) 

I. Thực hành: Chuẩn độ oxy hóa khử dùng KMnO4

a) Nguyên tắc: 

- Phản ứng chuẩn độ: MnO4
- + 5Fe2+ + 8H+ → Mn2+ + 5Fe3+ + 4H2O

Eo
MnO4-/Mn2+ = 1,51V; Eo

Fe3+/Fe2+ = 0,77V

Về bản chất, trong quá trình chuẩn độ, nồng độ các chất phản ứng thay đổi sao cho tại 

điểm tương đương, thế oxy hóa của cặp MnO4
-/ Mn2+ và cặp Fe3+/Fe2+ bằng nhau.

Thế tại điểm này là tổ hợp của các thế thực của các cặp oxy hóa – khử. Ngay trước và

sau điểm tương đương có sự thay đổi rất nhanh của thế dung dịch, tương tự như sự 

thay đổi nhanh của pH trong chuẩn độ acid-base, và sự thay đổi nhanh đó cũng được 

gọi là bước nhảy chuẩn độ. Do đó có thể xác định điểm tương đương nhờ chất chỉ thị. 

- Môi trường acid cần tạo bằng H2SO4 loãng mà không sử dụng HCl hay HNO3.

- Chỉ thị màu: trong phản ứng này, màu của dạng oxy hóa MnO4
- khác với dạng khử  

Mn2+, do vậy có thể lợi dụng tính chất này để nhận biết điểm dừng chuẩn độ: khi dùng

dư 1 giọt MnO4
- sẽ có màu hồng nhạt. 

- Về kỹ thuật định lượng: phản ứng này thuộc loại chuẩn độ trực tiếp. 

- Sinh viên nên xem lại các khái niệm về phản ứng oxy hóa – khử, thế điện cực, 

phương trình Nernst…

b) Hóa chất

- Dung dịch chuẩn KMnO4 0,05N.

- Dung dịch H2SO4 (1:5).

- Dung dịch mẫu chứa Fe2+ chưa biết nồng độ

c) Cách tiến hành:

- Buret: chứa dung dịch KMnO4 0,05N.

- Erlen (bình nón): Hút 10 ml dung dịch mẫu chứa Fe2+ cần xác định nồng độ, thêm 5ml

dung dịch H2SO4 (1:5).

- Tiến hành chuẩn độ bằng cách nhỏ dần KMnO4 xuống bình mẫu để màu chuyển dần 

từ không màu sang hồng nhạt, vẫn bền sau 30 giây. 

- Lặp lại thao tác chuẩn độ 3 lần với 3 lần hút mẫu để tính Vtb.

d) Tính toán kết quả phân tích: 

- Từ các số liệu đã có, sinh viên tính Vtb từ kết quả của 3 lần chuẩn độ và tự lập công 

thức tính toán nồng độ của dung dịch mẫu chứa Fe2+ cần xác định. 
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II. Thực hành: Chuẩn độ tạo phức với complexon

a) Nguyên tắc: 

- Complexon III hay Trilon B (Na2H2Y) là muối di Natri của acid etylen diamin tetra acetic 

acid (EDTA), nhưng vẫn quen quy ước muối di Natri là EDTA. Công thức của EDTA

như sau:

Trong nước: Na2H2Y  2Na+ + H2Y
2-

- Na2EDTA vừa dễ tan trong nước lại có thể tạo phức bền với các ion kim loại và tỉ lệ 

mol ion kim loại: mol thuốc thử = 1:1, do vậy thường được sử dụng để định lượng kim 

loại. Nhìn chung, phản ứng thuận lợi trong môi trường kiềm. 

Về bản chất, trong quá trình chuẩn độ, nồng độ chất phản ứng (ion kim loại tự do) thay 

đổi liên tục. Ngay trước và sau điểm tương đương có sự thay đổi rất nhanh của nồng 

độ ion kim loại tự do, sự thay đổi này được gọi là bước nhảy chuẩn độ. 

- Điểm cuối: dựa vào sự đổi màu của chỉ thị kim loại. Bản chất sự đổi màu này là sự 

thay đổi từ màu của phức giữa chỉ thị với ion kim loại (MInd) sang màu của chỉ thị tự 

do (Ind) trong môi trường có pH thuận lợi cho sự phân biệt giữa 2 màu sắc (đệm pH 

10).

- Phản ứng chuẩn độ: xác định Ba2+ với sự có mặt của ion Mg2+. Thực tế các ion kim 

loại Ba2+ và Mg2+ đều tạo phức với complexon III, có hằng số bền xấp xỉ nhau, tuy 

nhiên Ba2+ có khả năng tạo phức màu với chất chỉ thị (Eriochrome T đen) khó phân

biệt bằng màu sắc hơn Mg2+. Khi chuẩn độ hỗn hợp Ba2+ và Mg2+ ở môi trường pH 10, 

tại sát điểm tương đương, phức MgInd còn lại sau cùng phản ứng với EDTA chuyển 

thành chỉ thị tự do có sự thay đổi màu rõ rệt làm cho phép chuẩn độ chính xác hơn.

Xa điểm tương đương: Ba2+ + H2Y
2-  2H+ + BaY2-

Mg2+ + H2Y
2-  + 2H+ + MgY2-

Tại điểm tương đương thì xảy ra phản ứng (do H2Y
2- đã tác dụng hết với ion kim loại 

tự do và bắt đầu tác dụng với phức BaInd và MgInd):

BaInd + H2Y
2-  BaY2- + H2Ind (pH = 10)

(xanh tím) (xanh)

MgInd + H2Y
2-  MgY2- + H2Ind (pH = 10)

(đỏ nho) (xanh)
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- Lưu ý: Do các ion khác như Cu2+, Ni2+, Zn2+… cũng tạo phức bền với EDTA ở pH 

chuẩn độ do đó nếu trong mẫu có các ion này, cần loại ảnh hưởng của chúng bằng 

cách thêm vào dung dịch NH2OH.HCl để khử các ion kim loại này về hóa trị thấp hơn.

Một số ion khác như Ca2+, Pb2+, Mn2+… cũng tạo phức bền với EDTA và không thể 

loại chúng bằng NH2OH.HCl.

- Chỉ thị sử dụng trong phản ứng chuẩn độ là Eriochrome T đen (Eriochrome Black T),

thường ký hiệu là EBT hay ET-00.

- Về kỹ thuật định lượng: phản ứng này có thể coi là thuộc loại chuẩn độ thế. Bởi vì

điểm tương đương được xác định thông qua sự chuyển màu của phức MgInd.

- Sau khi đã tạo môi trường pH 10, phải chuẩn độ càng nhanh càng tốt để tránh sự tạo 

kết tủa cacbonat kim loại của ion kim loại trong môi trường kiềm. 

b) Hóa chất

- Dung dịch chuẩn Na2EDTA 0,01 M.

- Dung dịch MgCl2 0,01M.

- Dung dịch đệm pH 10.

- Dung dịch NH2OH.HCl 10%

- Dung dịch chỉ thị Eriochrome T đen (EBT hoặc ET-00) 0,2%/ethanol.

- Dung dịch mẫu chứa Ba2+ cần xác định nồng độ

c) Cách tiến hành:

- Buret: chứa dung dịch EDTA 0,01M.

- Erlen 100ml: hút chính xác 5 ml dung dịch mẫu. Thêm chính xác 5ml dung dịch MgCl2,

tiếp tục thêm 1 ml NH2OH.HCl và vài giọt chỉ thị . Sau đó thêm 1 ml dung dịch đệm pH

10. Có thể tráng thành bình bằng một ít nước cất. Dung dịch phải trong suốt. Nếu 

dung dịch bị đục, phải loại bỏ và làm lại mẫu khác. 

- Tiến hành chuẩn độ thật nhanh bằng cách nhỏ dần dung dịch EDTA xuống bình mẫu 

để màu chuyển dần từ màu đỏ sang màu xanh lam. Tuy nhiên, trong khi chuẩn độ, khi 

thấy dung dịch bắt đầu chuyển màu từ đỏ sang xanh ánh tím, thêm tiếp 1ml dung dịch 

đệm pH 10 vào erlen và tiếp tục chuẩn độ đến khi màu chuyển hẳn sang xanh lam 

(dừng chuẩn độ khi giọt EDTA cuối cùng làm mất hẳn ánh tím của dung dịch). 

- Lặp lại thao tác chuẩn độ 3 lần với 3 lần hút mẫu để tính Vtb.  

d) Tính toán kết quả phân tích: 

- Từ các số liệu đã có, sinh viên tính Vtb từ kết quả của 3 lần chuẩn độ và tự lập công 

thức tính toán nồng độ của dung dịch mẫu Ba2+ cần xác định. 

III. Thực hành: Chuẩn độ tạo tủa theo phương pháp Volhard

a) Nguyên tắc: 

- Phương pháp Volhard là phương pháp dùng dung dịch AgNO3 để chuẩn độ xác định 
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nồng độ ion halogenua (Cl-, Br-, I-). Bản chất của phương pháp chuẩn độ tạo tủa hay 

chuẩn độ kết tủa là dựa trên phản ứng tạo thành hợp chất không tan. 

- Phản ứng chuẩn độ: 

+ Thêm lượng dư xác định dung dịch AgNO3 vào dung dịch chứa cấu tử cần xác 

định (X-) trong môi trường acid:

Ag+ + X-  AgX

+ Sau đó chuẩn độ lượng dư Ag+ bằng dung dịch chuẩn SCN-:

Ag+ + SCN-  AgSCN

- Về bản chất, trong quá trình chuẩn độ, nồng độ các chất phản ứng (ion Ag+ và ion

SCN-) thay đổi liên tục. Ngay trước và sau điểm tương đương có sự thay đổi rất nhanh 

của nồng độ Ag+ và nồng độ SCN-. Sự thay đổi này được gọi là bước nhảy chuẩn độ. 

- Điểm cuối chuẩn độ: dùng chỉ thị tạo phức là phèn sắt ba, phức có màu đỏ cam được 

tạo thành giữa chỉ thị Fe3+ và giọt dư SCN-:

Fe3+ + SCN-  FeSCN2+

- Về kỹ thuật định lượng: phản ứng này thuộc loại chuẩn độ ngược.

b) Hóa chất

- Dung dịch chuẩn AgNO3 0,05N.

- Dung dịch chuẩn KSCN 0,05N.

- Dung dịch HNO3 (1:1).

- Dung dịch chỉ thị phèn sắt ba Fe(NH4)(SO4)2.12H2O bão hòa

- Dung dịch mẫu chứa ion I- cần xác định nồng độ 

c) Cách tiến hành:

- Buret: chứa dung dịch KSCN 0,05N.

- Erlen 100ml: hút chính xác 5 ml dung dịch mẫu. Thêm vào 2 ml HNO3 (1:1). Sau đó

thêm chính xác 15 ml dung dịch AgNO3 rồi lắc thật mạnh dung dịch. Thêm vài giọt 

chỉ thị. 

- Tiến hành chuẩn độ bằng cách nhỏ dần dung dịch KSCN xuống bình mẫu để màu

chuyển dần từ vàng nhạt sang cam nhạt, bền trong vài phút. Trong khi chuẩn độ 

phải lắc đều và mạnh dung dịch. 

- Sau khi kết thúc chuẩn độ, phải tráng rửa ngay erlen để tránh hiện tượng hấp 

phụ kết tủa lên thủy tinh. 

- Lặp lại thao tác chuẩn độ 3 lần với 3 lần hút mẫu để tính Vtb.

d) Tính toán kết quả phân tích: 

- Từ các số liệu đã có, sinh viên tính Vtb từ kết quả của 3 lần chuẩn độ và tự lập 

công thức tính toán nồng độ của dung dịch mẫu I- cần xác định. 
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IV. Câu hỏi của bài thực hành (trả lời trong báo cáo thí nghiệm)

1. Tại sao phải tạo môi trường acid để tiến hành phản ứng oxy hóa khử bằng H2SO4 mà

không sử dụng HCl hay HNO3?

2. Tại sao phải chứa dung dịch chuẩn của KMnO4 trong chai nâu?

3. Tại sao người ta thường KHÔNG tiến hành phản ứng oxy hóa khử với chất oxy hóa là

KMnO4 trong môi trường trung tính hay kiềm? 

4. Tính lượng hóa chất Na2EDTA.2H2O để pha 1 lít dung dịch Na2EDTA có nồng độ 

0,01M. MNa2EDTA.2H2O = 372.

5. Tại sao phải tiến hành phản ứng chuẩn độ tạo phức ở khoảng môi trường pH 10? Nếu 

tiến hành ở môi trường có pH << 10 (ví dụ pH = 7) thì phép phân tích có chính xác

không? Giải thích.

6. Có thể thêm chỉ thị phèn sắt Fe(NH4)(SO4)2 vào dung dịch mẫu trước khi thêm AgNO3

trong bài chuẩn độ kết tủa xác định nồng độ I- ở trên được không? Tại sao? 

7. Tại sao phải tiến hành phản ứng chuẩn độ tạo tủa theo phương pháp Volhard trong

môi trường acid? Có thể tiến hành trong môi trường kiềm hay trung tính được không? 

(Gợi ý: liên hệ đến môi trường để ion Fe3+ có thể tồn tại)
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BUỔI THÍ NGHIỆM 3

PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH CÔNG CỤ 

PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH ĐIỆN 

Phương pháp phân tích đo điện thế - Chuẩn độ điện thế

I. Mục đích: 

- Nắm được nguyên tắc đo pH bằng phương pháp đo điện thế và ứng dụng của nó để 

chuẩn độ điện thế. 

- Nắm được các nguyên tắc và thao tác cơ bản trong phương pháp chuẩn độ điện thế.

- Thực hành phương pháp: chuẩn độ đa base và xác định các điểm tương đương bằng 

phương pháp nội suy. 

II. Nội dung:

- Sinh viên xem lại các loại điện cực trong phương pháp đo thế (điện cực chỉ thị và điện 

cực so sánh). 

- Trong quá trình chuẩn độ, nồng độ ion cần xác định liên tục thay đổi, do vậy điện thế 

của điện cực chỉ thị cũng liên tục thay đổi. Tại lân cận điểm tương đương, nồng độ ion 

cần xác định thay đổi đột ngột, điện thế của điện cực chỉ thị do đó cũng thay đổi đột 

ngột. 

- Giữa điện thế của dung dịch và nồng độ ion H+ (hay pH) có mối tương quan:

Eđo = Echỉ thị - Eso sánh = K – 0,059.pH – Eso sánh =  - 0,059.pH

Rút ra pH =
059,0

Eđo
( là hằng số thay đổi tùy theo loại điện cực)

Khi chuẩn độ, do pH dung dịch hỗn hợp thay đổi liên tục, điện thế của dung dịch cũng 

thay đổi. Do vậy nếu đo được thế điện cực thì có thể biết được pH dung dịch. Điểm 

tương đương là điểm tại đó có bước nhảy pH. 

- Sinh viên xem lại trong các tài liệu lý thuyết Hóa Phân tích nguyên tắc làm việc của 

máy đo pH.

- Khác với chuẩn độ dùng chỉ thị màu, việc 

xác định điểm tương đương bằng chuẩn độ 

điện thế có thể theo phương pháp đồ thị hay 

phương pháp nội suy. 

+ Phương pháp đồ thị: xây dựng đường 

cong chuẩn độ thế hy đường đạo hàm

bậc 1 của đường cong chuẩn độ hoặc

đường đạo hàm bậc 2 của đường cong 

chuẩn độ. Thường sử dụng giấy kẻ ô li 

để vẽ đường chuẩn độ được chính xác. 
Thể tích dung dịch chuẩn (ml)

pH

dung

dịch 

chuẩn 

độ

9,0

8,0

7,0

6,0
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+ Phương pháp nội suy: tính toán và xác định giá trị của Vtđ bằng cách suy từ thể 

tích ngay trước hay ngay sau điểm tương đương. Sinh viên tham khảo cách tính

trong phần phụ lục II để áp dụng. 

III. Thực hành: Chuẩn độ dung dịch Na2CO3 bằng dung dịch HCl

a) Nguyên tắc: 

Na2CO3 là muối di acid của H2CO3 nên thể hiện tính base theo 2 chức:

Na2CO3 + HCl → NaHCO3 + NaCl

NaHCO3 + HCl → H2O + CO2 + NaCl

Hằng số điện ly của 2 chức base của Na2CO3 khác nhau khá xa (pK1 = 3,68 và pK2

= 7,65), do vậy có thể định lượng riêng từng chức base với sai số 1%.

Như vậy đồ thị giá trị pH của dung dịch theo thể tích HCl sử dụng sẽ có 2 bước 

nhảy ứng với 2 thể tích HCl là Vtđ1 và Vtđ2. Vtđ1 tương ứng với thể tích HCl cần 

dùng để chuyển toàn bộ lượng CO3
2- thành HCO3

- và Vtđ2 tương ứng với thể tích 

HCl cần dùng để chuyển toàn bộ lượng HCO3
- vừa tạo ra thành CO2 và H2O.

b) Hóa chất

- Dung dịch chuẩn HCl 0,1N

- pH kế (loại điện cực tổ hợp gồm điện cực thủy tinh và điện cực calomel bão hòa)

- Dung dịch mẫu chứa Na2CO3

c) Cách tiến hành:

Trước khi tiến hành thí nghiệm, giảng viên hướng dẫn sinh viên cách sử dụng máy đo 

pH (loại máy sẵn có trong PTN ở thời điểm thí nghiệm). 

Bước 1: Chuẩn độ lấy số liệu thô

- Buret: chứa dung dịch HCl chuẩn 0,1N.

- Becse 250ml: hút chính xác 5 ml dung dịch 

mẫu, tráng thành Erlen bằng khoảng 40 ml

nước cất. 

- Cẩn thận nhúng điện cực của pH kế vào

becse.

- Tiến hành chuẩn độ bằng cách nhỏ dần 

dung dịch HCl xuống bình mẫu, vừa lắc 

đều dung dịch trong becse. Cứ sau 0.5 ml

HCl thì ghi nhận giá trị pH 1 lần. Chuẩn độ 

đến pH khoảng 2,2 - 2,3.

- Lặp lại thao tác chuẩn độ 3 lần với 3 lần 

hút mẫu để chắc chắn về kết quả.

Từ bảng kết quả thu được, chọn ra 2 khoảng 
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thể tích HCl mà ở đó đạo hàm bậc 1 của đường chuẩn độ đạt cực trị đồng thời đạo 

hàm bậc 2 của nó đổi dấu (tham khảo cách tính ở phụ lục 2). Dựa vào 2 khoảng thể 

tích “thô” này, tiến hành tìm tiếp thể tích chính xác Vtđ1 và Vtđ2.

Bước 2: Chuẩn độ lấy số liệu tinh

- Buret: chứa dung dịch HCl chuẩn 0,1N.

- Becse 250ml: hút chính xác 5 ml dung dịch mẫu, tráng thành Erlen bằng khoảng 40 

ml nước cất. 

- Cẩn thận nhúng điện cực của pH kế vào becse.

- Tiến hành chuẩn độ bằng cách nhỏ dần dung dịch HCl xuống bình mẫu, vừa lắc 

đều dung dịch trong becse. Chuẩn độ nhanh với các thể tích HCl nằm ngoài 2

khoảng thể tích đã tính được ở bước 1. Đối với các thể tích nằm trong 2 khoảng 

này, cứ sau 0.1 ml HCl thì ghi nhận giá trị pH 1 lần. 

- Lặp lại thao tác chuẩn độ 3 lần với 3 lần hút mẫu để chắc chắn về kết quả.

Từ bảng kết quả thu được, tính ra 2 thể tích HCl mà ở đó đạo hàm bậc 2 của đường 

chuẩn độ đổi dấu đồng thời đạo hàm bậc 1 đạt cực đại (tham khảo cách tính ở phụ lục 

2) chính là Vtđ1 và Vtđ2 cần tìm.

d) Tính toán kết quả phân tích: 

- Từ các số liệu đã có, sinh viên tính Vtb từ kết quả của 3 lần chuẩn độ và tự lập 

công thức tính toán nồng độ của dung dịch mẫu Na2CO3 cần xác định.

IV. Câu hỏi của bài thực hành (trả lời trong báo cáo thí nghiệm)

1. Ưu điểm của phương pháp chuẩn độ điện thế so với phương pháp dùng chỉ thị 

màu.

2. Có thể dùng chỉ thị màu để xác định 2 điểm tương đương trong bài thí nghiệm 

được không? Nếu được thì có thể chọn dùng những chỉ thị nào?

3. Nếu dung dịch mẫu trong bài thí nghiệm là hỗn hợp của Na2CO3 và NaHCO3 thì có

thể xác định nồng độ từng cấu tử bằng cách chuẩn độ với dung dịch chuẩn HCl 

được không? Giải thích. 

4. Tính thể tích dung dịch hóa chất HCl đậm đặc có tỉ trọng 1,174 chứa 35% HCl để 

pha 1 lít dung dịch HCl có nồng độ 0,1N. Coi MHCl = 36,5.

5. Tính lượng hóa chất Na2CO3 tinh khiết để pha 1 lít dung dịch Na2CO3 có nồng độ: 

a) 0,5M và b) 0,5N. Cho MNa2CO3 = 106.
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BUỔI THÍ NGHIỆM 5

BÀI 5: PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH CÔNG CỤ 

PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH QUANG

Phương pháp phổ hấp thu phân tử vùng sóng UV-VIS

I. Mục đích: 

- Nắm được các nguyên tắc và thao tác cơ bản trong phương pháp đo độ hấp thu. 

- Thực hành phương pháp: xác định nồng độ SiO3
2- trong nước.  

II. Nội dung:

- Định luật Lambert – Beer:

Khi chiếu một chùm tia sáng đơn sắc đi qua một môi trường vật chất thì cường độ của 

tia sáng ban đầu (Io) sẽ bị giảm đi chỉ còn là I.

Io: Cường độ ban đầu của nguồn sáng

IA: Cường độ ánh sáng bị hấp thu bởi dung dịch

I: Cường độ ánh sáng sau khi qua dung dịch.

IR: Cường độ ánh sáng phản xạ bởi thành cuvette và dung dịch. 

Giữa Io, I, độ dày truyền ánh sáng (l) và nồng độ (C) liên hệ qua quy luật Lambert –

Beer:

KlC
o 10.II 

Hay lCKlC
I

I
lg o 

K là hệ số hấp thụ;

 là hệ số hấp thu phân tử hay hệ số hấp thụ mol (l.cm-1.mol-1), đặc trưng cho khả 

năng hấp thu ánh sáng của dung dịch.  phụ thuộc vào bước sóng  và các điều kiện 
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thí nghiệm cụ thể. 

l là chiều dày lớp dung dịch mà ánh sáng truyền qua (cm); 

C là nồng độ của dung dịch đó (mol/l).

Tỉ số T
I

I

o

 gọi là độ truyền qua của dung dịch.

Tỉ số D
I

I
lg o  gọi là mật độ quang của dung dịch = độ hấp thu A = độ tắt E. 

Từ đó: lClCKDA  

Từ biểu thức trên:

+ Nồng độ của cấu tử khảo sát trong dung dịch tỉ lệ thuận với độ hấp thu ánh sáng.

+ Định luật chỉ đúng với ánh sáng đơn sắc có bước sóng  xác định.

+ Một số hạn chế trong việc áp dụng định luật: sinh viên tham khảo thêm trong các

tài liệu lý thuyết Hóa phân tích. 

- Phổ hấp thụ:

Dung dịch hấp thụ ánh sáng có tính chọn lọc. 

Đồ thị biểu diễn A = f() gọi là phổ hấp thụ 

ánh sáng của dung dịch. Trên phổ hấp thụ có 

thể có một hay nhiều cực đại: tại max có

Amax.

Do đó, trong phân tích định lượng bằng

phương pháp trắc quang người ta chọn một 

bước sóng nhất định (thường chọn max), chiều dày cuvet l nhất định và lập

phương trình phụ thuộc của độ hấp thụ quang A vào nồng độ C.

- Cấu tạo và nguyên lý hoạt động của máy đo quang vùng sóng tử ngoại và khả kiến 

(UV-VIS): sinh viên tham khảo thêm trong các tài liệu lý thuyết Hóa phân tích. 
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- Các phương pháp xác định nồng độ chứa cấu tử cần xác định bằng máy đo quang 

được sử dụng gồm phương pháp trực tiếp, phương pháp so sánh, phương pháp thêm

chuẩn, phương pháp đường chuẩn, trong đó phương pháp đường chuẩn được sử 

dụng rộng rãi nhất. Sinh viên xem lại trong sách lý thuyết về phương pháp này và cách

áp dụng (sinh viên có thể tham khảo ở phần phụ lục I nguyên tắc xác định các hệ số 

của phương trình hồi quy và hệ số tương quan R của đường hồi quy bằng phương

pháp bình phương cực tiểu). 

III. Thực hành: Xác định nồng độ của SiO3
2- hòa tan trong mẫu nước bằng phương

pháp đường chuẩn

a) Nguyên tắc: 

Dựa trên phản ứng xảy ra giữa silic và dung dịch Ammonium Molybdate tạo thành

phức chất Molybdosilicic có cường độ màu tỉ lệ với hàm lượng Silic tan. 

Đặc điểm của phản ứng:

- Phản ứng trên chỉ dùng để xác định Silic hòa tan. Dạng Silic không hòa tan phải 

xác định bằng phương pháp khác.

- Để có thể áp dụng phương pháp này để xác định Silic hòa tan trong mẫu nước, 

nồng độ của nó không lớn hơn 10mg/l.

- Khi đo phải đối chiếu mẫu đo với mẫu trắng được tiến hành trên nước cất với quy 

trình hoàn toàn như mẫu thử. 

- Để loại ảnh hưởng của PO4
3- (do PO4

3- cũng tạo phức với Ammonium Molybdate),

sử dụng acid oxalic.

b) Hóa chất

- Dung dịch HCl 1:1.

- Dung dịch acid oxalic H2C2O4 10%.

- Dung dịch thuốc thử Ammonium Molybdate 10% (AM).

- Dung dịch chuẩn gốc của SiO3
2- nồng độ 1000mg/l để pha dãy chuẩn. 

- Dung dịch mẫu chứa ion SiO3
2- cần xác định nồng độ

c) Cách tiến hành:

- Sinh viên tính toán và pha loãng dung dịch chuẩn gốc nồng độ 1000mg/l thành

dung dịch làm việc nồng độ 50mg/l = 50g/ml trong bình định mức 100ml.

- Sau đó tiến hành pha loạt dung dịch chuẩn và mẫu trắng (MB) và các mẫu thử (M1,

M2, M3) trong bình định mức 100ml theo bảng sau: 
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Dung dịch chuẩn

(6 bình)

Dung dịch mẫu trắng và

mẫu thử (4 bình)Hóa chất

Co C1 C2 C3 C4 C5 MB M1 M2 M3

VSiO2 50mg/l

(ml)
0 4 8 12 16 20 - - - -

V mẫu (ml) - - - - - - - 20 20 20

V nước cất (ml) - - - - - - 20 - - -

V HCl 1:1 (ml) 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2

V thuốc thử AM 

(ml)
4 4 4 4 4 4 4 4 4 4

Lắc kỹ dung dịch, để yên 5-10 phút

VH2C2O4 (ml) 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5

Định mức tới vạch bằng nước cất. Đậy nắp và đảo bình vài lần.

Để yên dung dịch trong 2-15 phút rồi đo màu ở bước sóng 410nm

Nồng độ C 

(mg/l)
0 2 4 6 8 10 -

cần 

tìm

cần 

tìm

cần 

tìm

Độ hấp thu A 0 ? ? ? ? ? 0 ? ? ?

d) Tính toán kết quả phân tích: 

- Từ các số liệu đã đo được, sinh viên tiến hành lập đường chuẩn, xác định các hệ 

số của phương trình hồi quy tuyến tính (yêu cầu đường chuẩn phải có hệ số tương

quan R  0,99 mới là đạt yêu cầu) từ đó tính kết quả của 3 lần đo mẫu từ phương

trình hồi quy tuyến tính đạt yêu cầu (sau khi đã hiệu chỉnh với mẫu trắng) và lấy giá 

trị trung bình.

IV. Câu hỏi của bài thực hành (trả lời trong báo cáo thí nghiệm)

1. Tại sao chỉ sử dụng duy nhất 1 cuvet giữa các lần đo? 

2. Tại sao phải lọc mẫu thử trước khi đem tạo phức so màu?
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PHỤ LỤC

I. Phương pháp bình phương cực tiểu trong xác định các hệ số của đường 

hồi quy

Giả sử ta có các cặp kết quả thí nghiệm (xi, yi) với I : 1 → n và cần xác định a, b trong mối 

quan hệ y = ax + b, nghĩa là giữa x và y có mối tương quan tuyến tính (trong giới hạn 

hẹp, mối tương quan giữa nồng độ C của mẫu với độ hấp thu A của nó tại một 

bước sóng đơn sắc nhất định là tuân theo tương quan này).

Phương pháp bình phương cực tiểu cho ta giá trị của a và b theo công thức sau:

 

 

 

 






n

1i

2
n

1i
i

2
i

n

1i

n

1i
i

n

1i
iii

)x(xn

yxyxn

a

 

 

 

 






n

1i

2
n

1i
i

2
i

n

1i

n

1i
ii

n

1i
ii

n

1i

2
i

)x(xn

yxxyx

b

Tuy nhiên, với bất kỳ các số liệu (xi, yi) ta cũng có thể tính được hệ số a và b tương ứng. 

Như vậy phương pháp này không cho chúng ta thấy được mối quan hệ giữa x và y có

phải là tuyến tính hay không. Để xác định xem x và y có quan hệ tuyến tính với nhau hay

không ta dùng hệ số tương quan R:





















































  

 

  

 

n

1i

2n

1i
i

2

i

n

1i

2n

1i
i

2

i

n

1i

n

1i
i

n

1i
iii

yynxxn

yxyxn

R

Hệ số tương quan luôn trong khoảng [-1, 1]. Khi r càng gần 0 thì quan hệ càng lỏng lẻo, 

ngược lại khi r càng gần 1 hoặc -1 thì quan hệ càng chặt chẽ (r > 0 có quan hệ thuận và r

< 0 có quan hệ nghịch). Trường hợp r = 0 thì giữa x và y không có quan hệ.

Trong ngành hóa học phân tích định lượng, có thể kết luận 2 đại lượng x và y có quan hệ 

tuyến tính khi R  0.99. Các ngành khoa học khác có thể yêu cầu hệ số tương quan lớn 

hơn hay và nhỏ hơn tùy tính chất chính xác và mức yêu cầu. Khi xây dựng các mối quan 

hệ giữa các đại lượng bằng thực nghiệm, ta có thể tiến hành nhiều lần (lặp lại), khi đó kết 

quả nào có hệ số tương quan lớn hơn sẽ được ưu tiên.

Ví dụ: ta có kết quả của đường chuẩn dựng được như sau
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n A = D (yi) C (mg/l) (xi) xi.yi yi
2 xi

2

1 0 0 000.00 0.0000 0

2 0.019 50 000.95 0.0004 2500

3 0.092 100 009.20 0.0085 10000

4 0.149 150 022.35 0.0222 22500

5 0.173 200 034.60 0.0299 40000

6 0.229 250 057.25 0.0524 62500

7 0.263 300 078.90 0.0692 90000

8 0.389 400 155.60 0.1513 160000

9 0.457 500 228.50 0.2088 250000

Tổng 1.771 1950 587.350 0.5427 637500

ĐƯỜNG CHUẨN

y = 0.0009x - 0.0084

R
2

= 0.9929

0

0.05

0.1

0.15

0.2

0.25

0.3

0.35

0.4

0.45

0.5

0 100 200 300 400 500 600

Nồng độ C (mg/l)

Đ
ộ

 h
ấ

p
 t

h
u

 D
 (

A
)

Ta sẽ tính được a = 0,0009 và b = -0,0084 hay A = 0,0009C – 0,0084

Hệ số tương quan R = 0.9929 > 0,99 là đạt yêu cầu 
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II. Phương pháp nội suy số liệu từ kết quả chuẩn độ điện thế

Ví dụ kết quả chuẩn độ như sau, ta sẽ lập bảng nội suy (chú ý V trong ví dụ = 0,1)

V (ml) pH V =
2

VV
1ii 


pH V

V

pH



 V















V

pH
=

V

pH
2

2





1,1

1,2

1,3

1,4

1,5

1,6

3,66

3,88

4,66

6,32

6,8

7,02

1,15

1,25

1,35

1,45

1,55

0,22

0,78

1,66

0,48

0,22

0,1

0,1

0,1

0,1

0,1

2,2

7,8

16,6

4,8

2,2

56

88

-118

-26

Thực chất của việc xác định Vtđ chính là đi tìm hoành độ điểm uốn trên đường cong 

chuẩn độ. Có 2 cách để xác định giá trị Vtđ này:

Cách 1:

Vtd = V =
2

1 ii VV
với Vi và Vi+1 là 2 thể 

tích có
V

pH




cực đại, ví dụ trong bảng số 

liệu trên là V = 1,35 ml ứng với 
V

pH




=

16,6. Cơ sở toán học của cách tính này ở 

chỗ đạo hàm cấp 1 của điểm uốn (đường

cong chuẩn độ) đạt giá trị cực trị (đồ thị b)

Cách 2:

Chính xác hơn là cách nội suy bằng giá trị 

vi phân cấp 2. Cơ sở toán học của cách 

tính này là hoành độ của điểm uốn 

(đường cong chuẩn độ) cũng là điểm mà

tại đó đạo hàm cấp 2 của đường cong

chuẩn độ đạt giá trị = 0.

Như vậy giá trị của hoành độ điểm uốn  xo

(chính là Vtđ đang cần tìm) nằm trong 

khoảng mà qua đó thì đạo hàm cấp 2 đổi 

dấu (đồ thị c), ví dụ trong bảng số liệu 

trên thì đạo hàm cấp 2 đổi dấu từ 

Thể tích chất chuẩn (ml)

V

pH





V

pH
2

2





Thể tích chất chuẩn (ml)
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1
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= -188 khi qua 2 điểm 1 và 2 tương ứng, tức là Vtđ cần 

xác định nằm giữa 2 giá trị tương ứng với 2 điểm 1 và 2 đó là 1,3 ml và 1,4 ml. Tiếp 

theo cần tính cụ thể giá trị của Vtđ theo công thức sau: 
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= 1.33 ml
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