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Thuoc la va san pham thuoc la -

Xac dinh ham lugng canxi tdng sd va magié tong s6

Tobacco and tobacco products — Determination of total calcium and magnesium contents

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay qui dinh phuong phap xac dinh ham Iugng canxi téng s6 va magié téng s6é trong thudc

la va san pham thuéc 1.

2 Nguyén tac
Xac dinh ham lugng canxi téng s& va magié téng s6 theo phuong phap chuén dé tao phic véi EDTA.

Ham lugng canxi téng s6 va magié téng s6 dudc xac dinh tai pH bang 10 véi chi thi mau eriochro - den T,

sau d6 xac dinh canxi tai pH bang 13 v&i chi thi mau fluorexon.

3 Thiét bi, dung cu

S’ dung cac thiét bi, dung cu théng thudng clia phong thr nghiém va déc biét la cac loai sau :
3.1 Can phan tich, c6 d6 chinh xac 0,1 mg.

3.2 Lo nung, c6 thé duy tri nhiét d6 6 500 °C.

3.3 Chén nung cé nap, dung tich 25 ml.

3.4 Bép dién.

3.5 Binh dinh murc, dung tich 50 ml; 1 000 ml.
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3.6 Pipet, dung tich 20 ml.

3.7 Buret, dung tich 25 ml chia vach dén 0,1 ml.

3.8 Binh nén, dung tich 150 ml; 250 ml.

3.9 Tu say, c6 thé duy tri dudc nhiét do tir 40 °C + 110 °C.
3.10 Céc thuy tinh chiu nhiét, dung tich 50 ml; 100 ml.
3.11 Giay loc nhanh.

3.12 May nghién mau.

3.13 Nai cach thuy.

3.14 Ray, c6 kich thuéc 16 sang < 0,5 mm.

3.15 Mat kinh dong hé.

4 Thuéc thu

Chi s(r dung thudc thir dat chat lugng tinh khiét phan tich, trir khi c6 qui dinh khac, va st dung nuGc cét
hoac nudc cb do tinh khiét tuong duong.

4.1 Nuéc cat, c6 do dan dién nhd hon 2 uS/ cm, pH 5,6 - 7,0.

4.2 Chi thi mau fluorexon hodc murexit.

Hoén hop 40 g K,SO, nghién nhd véi 1 g bét fluorexon.

4.3 Dung dich kali hydroxit (KOH) 10 % : Hoa tan 100 g KOH trong 900 ml nuéc cat ( 4.1).
4.4 Dung dich tiéu chuan trilonB 0,02 N (mudi dinatri ciia axit etylendiamin tetraaxetic).

Can chinh xac 3,722 g trilonB (Na,H,(CH,COO),N,(CH,),.2H,0) tinh khiét hoa tan trong nudc (4.1)

chuyén vao binh dinh miic 1 000 ml va thém nuéc dén vach.

4.5 Dung dich dém pH bang 10: Hoa tan 67,5 g NH,CI trong 200 ml nudc, thém khodng 570 ml
NH,OH 5%, dé diéu chinh pH dén 10, thém nudc (4.1) d&n 1 000 ml. Dung dich dudc kiém tra lai tru6c
khi st dung.
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4.6 Chi thi mau eriocrom den -T: Hoa tan 0,2 g eriocrom den -T trong 50 ml etanol ¢6 chita 2 g
hydroxyamin clorua. Bung dung dich trong lo t6i mau. (C6 thé st dung hén hop khé gém 0,2 g eriocrom
den - T vé6i 40 g bot K,SO,, nghién nho).

4.7 Dung dich kali xyanua (KCN), 1 %.

4.8 Dung dich axit clohydric (HCI), 1 N.

5 Cach tién hanh
5.1 Chuan bj

5.1.1 Chuan bi mau: Say mau & nhiét d6 nhd hon hozc bang 40 °C dén khd rdi nghién, cho qua

ray (3.14). Bao quan trong lo t6i mau.
5.1.2 Phan huy mau
Can khoang 1,0 g mau da dudc chuén bi theo 5.1.1 cho vao chén nung bang st c6 ndp (3.3).

Tro hoa so bd trén bép dién, tranh ngon Ia chay bung, sau dé cho vao 06 nung & nhiét dd khoang

500 °C (3.2) dén khi chay hét chat hitu cd, mau chuyén sang mau trang (nung khoang 3 gio).

Chuyén tro sang céc thuy tinh chiu nhiét (3.10) véi 10 ml dung dich HCI 1 N (4.8), trang sach chén nung
bang nudc tir 3 14n dén 4 1an, mbi 14n 2 ml va dun céc trén néi cach thuy khodng 30 phat (day bang mat
kinh déng ho).

Loc qua gidy loc (3.11), thu dung dich vao binh dinh miic 50 ml. Rlra qua gidy loc 2 1an dén 4 1an, moi

lan khodng 10 ml nuéc néng, sau khi nguéi thém nudc dén vach miic, lac déu.
5.1.3 Chuan bj hai mau song song

L4y 20 ml dung dich mau da chuan bi  (5.1.2) cho vao hai binh nén dung tich 150 ml (3.8). Trung hoa
dung dich mau bang KOH 10% cho dén khi pH = 7.

Thém nudc cho dén khoang 50 ml.
5.2 Tién hanh xac dinh
5.2.1 Xac dinh canxi tgng s6 trong binh thir nhat

5.2.1.1 Cach tién hanh
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Cho thém 2 ml KOH 10 % (pH=13), thém ti€p 50 mg hén hdp chi thi mau fluorexon K,SO, hodc murexit,

lAc déu.

Chudn d6 dung dich trén béng dung dich tiéu chuan trilonB (C,) cho dén khi tit huynh quang luc sang

mau hdng trén nén den va chuyén tir mau hdng sang mau tim hoa ca, khi diing chat chi thi 1a murexit.

Tién hanh th&r mau trdng déng thdi v6i viéc phan tich phan mau thl, bang cach dung tat ca cac

thuéc thir nhung st dung nuéc thay cho phan mau thi.
5.2.1.2 Tinh két qua
Ham lugng canxi,cc,, trong mau kho kiét dudc tinh theo céng thic sau:

_(@a-b)x Nx 20 x Vxk

“Ca v'xmx10
trong dé
m la khéi luong mau, tinh bang gam;
V 14 thé tich dung dich mau (5.1.2), tinh bang mililit;
V' la thé tich dung dich mau thir (5.1.3), tinh bang mililit;
a la thé tich dung dich trilonB tiéu chudn ding dé chuan d6 mau, tinh bang mililit;
b la thé tich dung dich trilonB tiéu chuén dung dé chuédn dé mau trng, tinh b&ng mililit;
N 1a néng d6 duong lugng dung dich tiéu chuin trilonB;

100
100-w

k 1a hé s& chuyén vé kho kiét, (k= : w3 do dm);
20 la duong lugng gam canxi.

Ham luong canxi dudc biéu thi bang phan tram khaéi lugng (%).

5.2.2 Xac dinh tc“;ng s6 magié trong binh thir hai

5.2.2.1 Cach tién hanh

Cho thém 5 ml dung dich d&m (pH = 10) vao binh con lai & (5.1.3), thém 1 ml dung dich KCN va 8 giot
chi thi mau eriocrom den - T. Sau d6, chuan d6 bang dung dich chuan trilonB (C,) cho dén khi

dung dich chuyén tif mau man chin sang mau xanh nudc bién.
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5.2.2.2 Tinh toan va biéu thi két qua

Ham lugng magié, ¢y, téng s6 trong mau khd kiét dudc tinh theo cong thiic sau:

CxNx12,16 xV x k
CMg:

v'xmx10

trong do
C = C, - C, la hiéu s6 gilta thé tich dung dich trilonB & 5.2.2 v6i thé tich & 5.2.1,
tinh bang mililit;

M la khéi luong mau, tinh bang gam;

V 14 thé tich dung dich mau sau phan huy (5.1.2), tinh b&ng mililit;
v’ 1a thé tich dung dich mau trich xac dinh (5.1.3), tinh b&ng mililit;
N 1a néng d6 duong lugng dung dich tiéu chuin trilonB;

12,16 la duong lugng gam clia Mg;

100
" 100-w

k 1a hé s& chuyén déi vé kho kiét, (k . w3 do dm);

Ham lugng magié dudc biéu thi bang phan tram khaéi luong (%).

6 Bao cao thu nghiém

B&o céao thr nghiém phai néu rd ham lugng canxi téng s6 va ham luong magié téng s6 thu dugdc va
phuong phap da st dung, tat c& cac chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chuan nay, hoic tuy y lua
chon cling véi cac chi tiét bat thudng khac co6 thé anh hudng téi két qua.
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Phu luc A
(tham khao)

Cac chu thich vé cach tién hanh

A.1 Trilon B nguyén chét va khé c6 thé pha thanh dung dich c6 néng dd chinh xac tir lugng can.
Tuy nhién, trong da s6 trudng hop can kiém tra lai ndng dé trilonB bang dung dich tiéu chudn magié

ho#c dung dich tiéu chudn canxi dé xac dinh ndng do chinh xac truéc khi st dung.

A.2 Dung dich KOH va NaOH can ddm bao khong cé cacbonat, s&r dung hoéa chét tinh khiét kho, dung
dich phai dudc bao quan trong cac binh chéng xam nhap CO.,.

A.3 Trudng hop dung dich xac dinh canxi c6 nhiéu phosphat s& anh hudng sai dén su chuén dd canxi,

c6 thé khac phuc bang phuong phap chuan dd ngudc EDTA.
A.4 Cb thé sir dung mot s6 chat chi thi khac dé xac dinh Ca bang trilonB:

- Chi thi Pattonreeder xac dinh Ca** tai pH = 12, dang lién két vGi Ca™ c¢6 mau dd nau, dang tu

do c6 mau xanh nuéc bién.
- Chi thi Murexit xac dinh Ca™ tai pH = 12, dang két hap véi Ca** ¢ mau héng, dang tu so cé mau tim.

A.5 Cb thé xac dinh Ca** bing may do quang phé ngon IUa tai budc séng 422,7 nm hoc kinh loc mau
tuong (ing. Ciing c6 thé xac dinh Ca**, Mg** bang AAS sl dung dén HCI tuong (ing tai cac budc séng
422,7 nm véi Ca*™, 202,6 nm vGi Mg*™ trén ngon Ira C,,H,/KK. Luu y, néng do Ca trong dung dich
xac dinh phai > 0,5 %.
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