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Thuoc la va san pham thuoc la -

Xac dinh ham lugng phospho t6°ng sd

Tobacco and tobacco products — Determination of total phosphorus content

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng phospho téng s6 trong thudc |4 va san phdm

thudc 1a.

2 Nguyén tic

Céc hop chat phospho ciia thudc 1a dudc chuyén thanh dang octophosphat, ham lugng octophosphat
trong dung dich mau dudc xac dinh bang phudng phap do quang phé cla phiic chat mau vang tao

thanh gilta octophosphat va vanadomolypdat.’

3 Thiét bi, dung cu

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

3.2 Binh phan huy mau, dung tich 250 ml.

3.3 Binh dinh murc, dung tich 50 ml, 500 ml va 1 000 ml.

3.4 May do quang phé.

3.5 Ray, c6 kich thuéc 16 < 0,5 mm.

3.6 TG say, c6 th duy tri nhiét do & 40°C.

' C6 thé st dung phuong phap xac dinh phospho téng sé qui dinh trong phu luc A.
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3.7 BO phan huy mau, c6 thé diéu chinh nhiét d6 lén t6i 200 °C.
3.8 May nghién mau.

3.9 Pipet.

4 Thuéc thu

Chi st dung thudc thir dat chat lugng tinh khiét phan tich, trir khi c6 qui dinh khac va st dung nudc cat
hai 1an hodc nudc ¢ do tinh khiét tuong duong.

4.1 Nuéc cat khong chira phospho, c6 dd dan dién nhoé hon 2 uS/cm, pH 5,6 - 7,0.
4.2 Dung dich vanadomolypdat

Hoa tan 25 g amonimolypdat (NH,);MO-0,,.4H,0 trong nu6c cat & nhiét dé 60 °C dung trong binh dinh
muc 500 ml, thém nuGc cat (4.1) dén vach.

Hoa tan 1,25 g amonivanadat (NH,VO,) trong 500 ml dung dich axit nitric 1N (4.3).
Tron 2 dung dich trén véi thé tich bang nhau truée khi st dung.

4.3 Dung dich axit nitric (HNO;) 1 N.

4.4 Dung dich axit nitric (HNO;) 2 N.

4.5 Dung dich phospho tiéu chuan 25 ppm.

Hoa tan 0,44 g kali dihydro phosphat (KH,PO,) (4.8) trong nu6c céat dung trong binh dinh mic 1 000 ml
va thém nudc dén vach, dung dich nay c6 néng dé 100 ppm, pha lodng 4 l1an dé dung dich c6 néng do

25 ppm, cac dung dich nay dudc dung dé 1ap day dung dich tiéu chuan.
4.6 Dung dich axit pecloric (HCIO,) 70 %.

4.7 Dung dich axit clohydric (HCI) dam dac 37 %.

4.8 Dung dich kali dihydro phosphat (KH,PO,).

4.9 Dung dich axit clohydric (HCI) 1 %.

5 Cach tién hanh

5.1 Chuan bi mau thi

Say mau & nhiét d nho hon hodc bang 40°C dé&n khé réi nghién nhd, cho qua ray cé kich thuéc 16

nhd hon ho&c bang 0,5 mm (3.5). MAu dudc bao quan trong lo t6i mau.
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5.2 Phan huy mau: Can chinh xac 0,2 gam mau boét thudc 14 da dudc chudn bi 6 5.1 cho vao
binh phan huy mau (3.2), thém 5 ml hén hop cla hai axit HNO; 1 N (4.3) va HCIO, 70 % (4.6) theo ty &
2 : 1. Tién hanh phan huy mau ban dau & 50 °C trong 2 gid (hodc ngam mau qua dém & nhiét do
phong). Tiép tuc phan huy & nhiét dé 150 °C trong 1 gid, tang nhiét @6 1én 200 °C va gilr & nhiét dé nay
cho dé&n khi mau chuyén sang mau trang hoéc hoi vang. D& nguéi, cho thém 1 ml HCI dam dac (4.7) va
ti€p tuc phan huy 6 200 °C trong 30 phuat. D& ngudi, chuyén qua binh dinh mdc 50 ml réi pha lodng dén
vach mirc bang HCI 1 % (4.9).

5.3 Chuan bj day tiéu chuan

S{ dung binh dinh miic 50 ml, cho Ian Iudt vao cac binh theo th( tu' s& ml dung dich phospho tiéu chudn
25 ppm theo bang sau:

- Sé ml dunfj dich phospho Néng dé phospho tiéu chuan
tiéu chuan 25 ppm/binh (0 ppm - 15 ppm)
1 0 0
2 5 2,5
3 10 5,0
4 15 7,5
5 20 10,0
6 25 12,5
7 30 15,0

Thém vao méi binh 10 ml dung dich HNO, 2N (4.4) va thém nuéc cat dén 40 ml. Thém 5 ml dung dich
vanadomolypdat (4.2) va thém nudc cat dén vach mdc 50 ml, lac déu.

D& yén 20 phat, réi do trén may do quang phé tai buéc séng 420 nm.

Dung dudng chudn (hodc phuong trinh) biéu dién tuong quan gilta d6 hap thu thu dudc va néng do
dung dich tiéu chuan.

5.4 Do mau

Dung pipet 1ay 5 ml dung dich d& chuén bi & 5.2 cho vao binh dinh miic 50 ml, 1dc déu. P& yén 20 phdt,
do trén may do quang phé tai buéc séng 420 nm.

Xac dinh néng d6 octophosphat trong dung dich mau dua vao dudng chudn va gia tri do dudc
trén may, tir d6 suy ra khéi lugng phospho (mg) cé trong dung dich.



TCVN 7254 : 2003
6 Tinh toan va biéu thi két qua
Ham lugng phospho, ¢, trong mau khé tuyét d6i duoc tinh theo cong thic sau:
aV. 10°k
v'.m

a.V .k
v'm.10

trong do
m 1a khéi luong mau phan huy, tinh bang gam;
V 13 t6ng thé tich dung dich mau thd, tinh bang mililit;
v' la thé tich dung dich diing dé xac dinh, tinh bang mililit;

a la khéi lugng phospho cé trong dung dich trich, tinh bang miligam.;

100 46 4
10-w:' W a do am).

k 1a hé s6 chuyén ddi vé kho kiét, (k=

Cha thich:
1) Phuong phap vanadomolypdat c6 d6 nhay thap, thich hop cho nhiing mau c6 ham lugng phospho cao,
dung dich do c6 néng dd phospho 16n hon 5 ppm.
2) Nhiét dd va néng dé axit clia dung dich do anh hudng dén kha nang tao mau. Do d6 can luu y:
- Nhiét d6 khi do dung dich day tiéu chuan va cac dung dich mau khéng dudc chénh léch nhau qua 10 °C.
- Theo céach ti€n hanh nay, néng d6 HNO, trong dung dich do la 0,4 M. N&u khi céng pha mau con du axit
(d&c biét khi st dung H,SO,) thi phai trung hoa dung dich mau bang NH,OH (st dung chi thi mau 2.4
dinitrophenol ho3c congo dd). C6 thé thay th& HNO, 2N bang HCIO, 2N nhung phai tién hanh ding

thdng nhat cing mét loai axit trong day tiéu chuan va trong cac dung dich mau.

3) Nhiing mau c6 ham ludng phospho thdp cé thé s dung phuong phap tao mau xanh molypden do
phéan (ing clia phosphat véi molypdat tao thanh phiic da di vong c6 mau xanh khi bi kh(r.

Ham lugng phospho cé trong thuéc Ia dudc biéu thi b&ng phan tram (%) khéi lugng hoc ppm.
7 Bao cao thu nghiém
Bao céo thir nghiém phai néu rd ham lugng phospho thu dudc va phuong phap da s dung, clng véi

tat ca cac chi tiét thao tac khong qui dinh trong tiéu chudn nay, hoic tuy y lua chon ciing véi cac chi tiét

bat thudng nao khac c6 thé anh hudng téi két qua.
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Phu luc A
(tham khao)

Phuong phap xac dinh phospho tc“;ng sd bang tao mau xanh molypden

A.1 Thiét bi, dung cu

S dung cac thiét bi, dung cu thong thudng clia phong th nghiém va dac biét 1a cac loai sau :
A.1.1 Can phan tich, c6 do chinh xac dén 0,1 mg.

A.1.2 Binh dinh murc, dung tich 50 ml, 1 000 ml.

A.1.3 May do UV/VIS.

A.1.4 Buret.

A.1.5 Pipet.

A.1.6 Giay qui congo do.

A.1.7 Binh phan huy.

A.1.8 Nai cach thuy.

A.2 Thudc thir, hon hdp khir va tao mau

Chi st dung thuéc th(r dat chat lugng tinh khiét phan tich, trir khi c6 qui dinh khac va st dung nudc cat
hai 1an hodc nudc ¢ do tinh khiét tuong duong.

A.2.1 Dung dich amoni molypdat 1,25% trong H,SO, 5N (dung dich 1):

Hoa tan 12,5 g amoni molypdat (NH,)¢Mo,0,,. 4H,0 trong 200 ml nuéc cat da dun néng dén 60°C. Dé

ngudi va loc néu duc (dung dich a).

Hoa tan tir tor 140 ml H,SO, dic (d = 1,84) vao 500 ml nudc cat d& ngudi (dung dich b).
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ROt tir tUr dung dich b vao dung dich a dung vao binh dinh mdéc 1 000 ml roi thém nudc cét cho

dén vach, lac déu, dung trong lo t6i mau, thu dudc dung dich 1.
A.2.2 Dung dich kali antimoantartrat 0,06% m/V (kh&i lugng/thé tich) trong nuéc (dung dich 2).
A.2.3 Dung dich axit ascorbic 1% m/V (khéi lugng/thé tich) trong nuéc (dung dich 3), pha diing trong ngay.

A.2.4 Ho6n hop clia 3 dung dich 1,2, 3theoty &2 :1: 1 (V/V) c6 dudc hén hop khir va tao mau.

A.3 Chuan bi day tiéu chuan

S dung cac binh dinh mdc 50 ml (A.1.2), 1an luct cho vao cac binh theo th( tu s6 ml dung dich phospho

tiéu chudn 10 ppm nhu bang sau:

T S<‘_)'Aml dur}g dich phos‘pho Néng dd phospho tiéu chuan
tieéu chuan 10 ppm/binh (0 ppm -1 ppm)

1 0,00 0,00

2 0,50 0,10

3 1,00 0,20

4 2,00 0,40

5 3,00 0,60

6 4,00 0,80

7 5,00 1,00

Thém vao méi binh khoang 30 ml nuéc.

Thém 3 ml amoni molypdat va 1 ml axit ascorbic 1%, l1a¢c déu dung dich va dun séi trong ndi cach thuy
15 phat. D& ngudi dung dich dén nhiét dd phong, thém nuéc dén vach rdi do mau trén may UV/VIS tai
bu6c séng A = 825 nm.

Dung dudng chudn (hodc phuong trinh) biéu dién su tuong quan gilra d6 hap thu thu dudc va ndng do

dung dich tiéu chuan.

A.4 Cach tién hanh

L&y chinh xac 2 ml cac dung dich mau cén xac dinh cho vao binh dinh mdc 50 ml. Thém khoang 30 ml

nuGc va nho 2 giot chi thi a- dinitrophenol ho4c gidy congo dé.

10
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Trung hoa axit du bang NH,OH 10 % (tiing giot) cho dé&n khi dung dich chuyén mau vang, sau d6

axit hoa bang vai giot H,SO, 10 % cho hét mau vang.

Thém 3 ml amoni molypdat va 1 ml axit ascorbic 1%, l&c déu dung dich va dun séi trong ndi cach thuy
15 phat. D& ngudi dung dich dén nhiét do6 phong, thém nuéc dén vach rdi do mau trén may UV/VIS tai
buéc séng 825 nm.

A.5 Tinh toan két qua

Dung dudng chudn biéu thi su tuong quan gitta dd hap thu thu dudc v6i néng dé phospho trong
cac binh chuan. Dua vao dudng chuan (hodc phuong trinh) va dé hap thu thu dugdc clia cac dung dich

mau suy ra ndng dé phospho trong dung dich mau, rdi tinh ham lugng phospho c6 trong mau.
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