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L&i néi dau

TCVN 7252 : 2003 do Ban ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC 126 Thuéc I&
va sdn phé&m thuéc 14 bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng

Chat lugng dé nghi, B Khoa hoc va Cong nghé ban hanh.

Tiéu chuén nay dudc chuyén d6i nam 2008 tir Tiéu chuédn Viét Nam
clng s6 hiéu thanh Tiéu chudn Quéc gia theo quy dinh tai khoan 1
Diéu 69 cla Luat Tiéu chudn va Quy chudn ky thuat va diém a
khoan1 Didu 6 Nghi dinh s 127/2007/ND-CP ngay 1/8/2007 cia
Chinh phl quy dinh chi tiét thi hanh moét s6 diéu cha Luat Tiéu

chudn va Quy chuan ky thuat.
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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 7252 : 2003

Thudc la va san pham thudc la —
Xac dinh ham lugng nito tong s&

Tobacco and tobacco products —

Determination of total nitrogen content

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng nito téng s6 trong thudc 14 va san pham

thuéc l4.

2 Nguyén tic

Chuyén nita ¢6 trong mau thanh dang amoni (NH,*) bang dung dich axit sunfuric (H,SO,) dam dac, axit
salixilic, natrithiosunfat, hén hdp xuc tac (K,SO, va CuSO,). Chung cat amoni trong dung dich kiém,
hap thu khi NH; bang dung dich axit boric, chu&n d6 amoni tetraborat bang dung dich axit tiéu chuén, tu

dé tinh ham luong nito ¢ trong mau .

3 Thiét bi, dung cu

S’ dung cac thiét bi, dung cu théng thudng clia phong thir nghiém va dac biét la cac loai sau :
3.1 Binh thuy phan, dung tich 250 ml.

3.2 B cat amoni Kjeldhal, dung tich 250 ml.

3.3 Binh dinh mirc, dung tich 1 000 ml.

3.4 Buret, dung tich 25 ml, 50 ml, chia vach dén 0,1 ml.

3.5 Can phan tich, c6 do chinh xac dén 0,1 mg.
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3.6 Tu say, c6 thé duy tri nhiét dd & 40 °C dé&n 140 °C.
3.7 May nghién mau.

3.8 Ray, kich thudc 16 sang < 0,5 mm.

3.9 Phéu.

3.10 Binh chung cét.

3.11 Cac thuy tinh, dung tich 500 ml va 1 000 ml.

4 Thuodc thu

Chi st dung thudc thir dat chat luong tinh khiét phan tich, trir khi c6 qui dinh khac, va nudc cat hai lan
khong ch(a nito.

4.1 Nudc cat, c6 dd dan dién nhé hon 2 uS/ cm, pH 5,6 - 7,0.

4.2 Axit sunfuric dam dac (H,SO,) (d = 1,84 khong chira géc NH,").

4.3 Hoén hdp xuc tac: Tron déu K,SO, va CuSO, theo ti 1& 9 : 1 sau d6 nghién nhd rdi cho vao lo khd.
4.4 Dung dich natri hydroxit (NaOH) 10 M

Hoa tan 400 g NaOH trong c6c thuy tinh 1 000 ml (3.11) chita 500 ml nuéc (4.1) khudy cho tan hét, dé
ngudi réi chuyén vao binh dinh mdc 1 000 ml (3.3), thém nudc cho dén vach. D& yén dung dich 2 ngay

dén 3 ngay cho lang hét can cacbonat. Bo quan trong binh kin khi.

4.5 Dung dich chi thi mau : H6n hop methylen xanh - metyl do.

Hoa tan 0,05 g methylen xanh va 0,15 g metyl dé trong 100 ml etanol 95%.
4.6 Hon hop axit sunfuric - axit salixilic (H,SO, - CsH,(OH)(COOH))
Hoa tan 50 g axit salixilic trong 1 000 ml axit sunfuric ddm dac (4.2).

4.7 Natri thiosunfat (Na,S,0,.5H,0)

4.8 Hon hop chi thi mau

Hoa tan 40 g axit boric tinh khiét vao 900 ml nuéc néng dung trong binh dinh mic 1 000 ml, d& ngudi,
thém 20 ml dung dich chi thi mau (4.5). Tron déu, sau dé nhd ting giot dung dich NaOH 10 M cho dén
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khi dung dich c6 mau do tia nhat (pH khoang 5,0), thém nudc dén vach mic, l&c déu. Chuan bi
dung dich nay ngay truéc khi st dung.

4.9 Dung dich axit sunfuric (H,SO,) hoac axit clohydric (HCI) 0,05 N tiéu chuan.

5 Cach tién hanh
5.1 Chuan bi miu

MAu thuéc la dudc say khé & nhiét dd nhd hon hoic béng 40 °C, sau d6 nghién nho va loc qua ray cé

kich thudc 16 < 0,5 mm (3.8), cho vao lo t8i mau.

5.2 Phan huy mau

Can tir 0,2 g dén 0,3 g mau thlr da chuén bi & (5.1) cho vao day binh thuy phan (3.1), khédng d& mau
bam vao thanh binh, thém 12 ml H,SO, dam d&c (4.2) va 7,8 gam hén hop xuc tac (4.3). Tién hanh
phan huy mau & nhiét d6 dudi 420 °C trong 1 gid cho dén khi hén hap mau trd thanh mau trédng xanh.

Tién hanh th mau trdng déng thdi véi viéc phan tich phan mau thd, bang cach dung tat ca cac thudc

thr nhung st dung nuéc thay cho phan mau thi.
5.3 Chung cat amoni
Kiém tra do kin va do sach cla bd cat Kjeldhal truéc khi st dung.

D4t binh himg c6 chra 20 ml hén hop chi thi mau (4.8) sao cho duéi 6ng sinh han clia bd cat ngap

khoang 2 mm vao dung dich nay.

Cho dung dich mau da phan huy (5.2) vao binh chung céat (3.10), thém 25 ml NaOH 10 M (4.4), qua
phéu vao binh cat, gilr lai 1 ml trén phéu, sau d6 dung nudc trang phéu, cho nudc trang vao binh cat va

gilr lai trén phéu 1 ml dung dich, khoa phéu va cho nuéc vao day phéu.

Cho hoat ddng hé théng dé chung cat NH,*, hé thdng sinh han va diéu chinh sao cho nudc ngung lai c6
nhiét doé khoang 35°C.

Két thuc qua trinh chung cét khi binh himg cé khodng 150 ml va hét amoni trong dich chung cat & cudi

&ng sinh han. Dung thuéc thi Nessler dé th(r xem da hét amoni trong dich chua.
R(ra duéi sinh han bang nudc va cho vao binh hiing. LAy binh ra va dé ngudi.

Chuén d6 dung dich hiing dudc bang dung dich axit tiéu chudn H,SO, hoic HCI 0,05 N cho dén khi

dung dich chuyén sang mau db tia nhat.
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6 Tinh toan va biéu thi két qua
Tinh ham lugdng nito trong mau khé tuyét déi theo coéng thic sau :

op @ b)x Ntc x14 x100 x k
0 =
1000 x m

trong do6
a lathé tich dung dich axit tiéu chudn da dung dé chudn d6 mau thi, tinh bang mililit;
b 14 thé tich dung dich axit tiéu chudn da st dung dé& chuan dd mau th{r trdng, tinh bang mililit;
Ntc 1a néng dd axit tiéu chuan dung dé chuan do;
14 la duong lugng gam cla nitg;
m la khéi luong mau tuong (ng véi thé tich dung dich mau thdr, tinh bing gam:;

100
100 - w

k 1a hé s6 chuyén déi vé kho kiét. (k = . w la do dm).

Ham lugng nito téng sé c6 trong thudc 14 dudc biéu thi bAng phan tram khéi luong (%).

7 Bao cao thu nghiém

Bé&o céo thi nghiém phai néu rd ham luong nito téng s6 thu dudc va phuong phap da st dung, cling 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 thuong khac co6 thé anh hudng téi két qua.




