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L&i néi dau

TCVN 7257 : 2003 do Ban ky thuat Tiéu chuadn TCVN/TC 126 Thuéc
la va sdn phdm thuéc la bién soan, Téng cuc Tiéu chuan
Do luong Chéat lugng dé nghi, B6 Khoa hoc va Coéng nghé

ban hanh.

Tiéu chudn nay dugc chuyén d6i nam 2008 tir Tiéu chuén Viét Nam
cung s6 hiéu thanh Tiéu chudn Quéc gia theo quy dinh tai khoan 1
Diéu 69 cla Luat Tiéu chudn va Quy chuin ky thuat va diém a
khoan1 Diéu 6 Nghi dinh s6 127/2007/ND-CP ngay 1/8/2007 cla
Chinh phl quy dinh chi ti€t thi hanh moét sd diéu cha Luat Tiéu

chuédn va Quy chuén ky thuat.
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TIEU CHUAN QUAC GIA TCVN 7257 : 2003

o d e ~ 2 ~ ~” ye
Thuoc la va san pham thuoc la -

Xac dinh ham lugng nitrat tdng sé va nitrit tdng s6

Tobacco and tobacco products — Determination of total nitrate and nitrite contents

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap quang phé dé xac dinh ham lugng nitrat téng s6 va nitrit téng s6

trong thudc 14 va san pham thudc la.

2 Nguyén tic

Dung 16 vi séng & miic nang luong cao dé chiét nhanh nitrat va nitrit (NO7;, NO",) clia mau thi.

Xac dinh ham Iugng nitrat t8ng s6 bang phuong phap quang phd, dua trén phan (ng cla nitrat v&i axit

disunfophenol tao thanh nitrofenoldisunfuric trong mai trudng kiém cd mau dac trung, do tai buéc song 410 nm.

Xac dinh ham lugng nitrit téng s6 bang phuong phap quang phd, dua trén phan (ng cla nitrit v6i axit

sulfanilic va a- naphtylamin trong moéi trudng axit c6 mau héng, do tai bugc séng 540 nm.

3 Thiét bi, dung cu

S’ dung cac thiét bi, dung cu théng thudng clia phong th(r nghiém va dic biét la cac loai sau :
3.1 May do quang phd, UV/VIS

3.2 May nghién mau.

3.3 Can phan tich, c6 do chinh xac dén 0,1 mg.

3.4 Lo vi séng, cong suat 850 w, tan s6 hoat dong 2450 MHz.
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3.5 N&i cach thuy.

3.6 Céc thuy tinh chiu nhiét, dung tich 250 ml.

3.7 Binh dinh muc, dung tich 50 ml; 200 ml; 500 ml va 1 000 ml.
3.8 Bép dién.

3.9 Giay loc nhanh.

3.10 Pipet.
3.11 Ong sinh han héi luu.

3.12 Giay quy tim.

4 Thuéc thu

Chi st dung thudc th(r dat chat lugng tinh khiét phan tich va chi s&r dung nu6c cét hai lan hoac nudc da
khit ion khong chita NO; va NO,".

4.1 Dung dich axit phenoldisulfonic

CHU THICH1 — C6 thé tao dung dich axit phenoldisulfonic bang cach: Hoa tan 25 g phenol tinh khiét trong
150 ml H,SO, dam dac (d=1,84), thém 75 ml axit H,SO, bdc khoi. Bun ndng 2 gid trong nudc soi, bao quan trong
lo t6i mau. Ciing c6 thé hoa tan 30 g phenol tinh khiét trong 200 ml H,SO, dam d&c (d=1,84), l&c déu. Sau d6 néi

binh v&i 6ng sinh han héi luu va dun trong 6 gid, bao quan trong lo mau téi.
4.2 Dung dich thuéc thir Griss

CHU THICH 2:
Thuéc thir Griss kiéu cii - 1:
Pha dung dich axit sulfanilic: hoa tan 0,5 g axit sulfanilic trong 150 ml axit axetic 10 %.

Pha dung dich o - naphtylamin: hoa tan 0,1 g o - naphtylamin vao 20 ml nuéc cat, khudy déu, dun soi
dung dich, d& I&ng, loc thu lay phan trong va cho thém 150 ml axit axetic 10% lac déu, bdo quén trong lo
t6i mau.

Thudc thi Griss kiéu cii - 2:

Hoa tan 150 ml axit axetic 99% trong 350 ml nudc cét, cho thém 0,10 g naphtylamin, réi thém tiép 0,30 g

axit sulfanilic, khudy tan va lac déu.



TCVN 7257 : 2003
Thuéc th(r Griss cai tién:
Go6m 2 dung dich sunfanilamit va N(1-naphyl) etylen diamin dihydroclorua (NED)

1) sulfanilamit: Can 5 g sulfanilamit hoa tan trong 50 ml HCI dac va 300 ml nudc cét, dung vao binh dinh

mUc 500 ml, pha lodng bang nudc cho dén vach, I&c k§. Dung dich nay 6n dinh trong nhiéu thang.

2) N (1-naphtyl) etylen diamin dihydroclorua (NED): Can 0,5 g NED r6i hoa tan trong 500 ml nu6c cét, bao
quan trong binh t6i mau. Dung dich nay khéng bén can phai thay hang thang hoac khi dung dich bi chuyén

sang mau nau.
4.3 Dung dich nitrat tiéu chuan 10 ppm

Can chinh xac 0,1631 g KNO; (4.5) khé cho vao binh dinh mdc 1 000 ml, sau dé hoa tan bang nudc cat
va thém nuéc cat dén vach. Trén déu dung dich, thu dudc dung dich tiéu chudn c6 néng d& 100 mg/l

(100 ppm), pha loéng 10 I4n dudc dung dich nitrat tiéu chuén c6 néng d6 10 ppm.
4.4 Dung dich nitrit tiéu chuan 5 ppm

Can chinh xac 0,375 g NaNO, khé chuyén vao binh dinh mdc 1 000 ml (3.7), hoa tan bang nuéc cat,
thém nudc dén vach, thu dudc dung dich tiéu chuan 250 ppm NO",. Pha lodng 50 1an dé c6 dugdc dung
dich tiéu chudn 5 ppm NO",.

4.5 Kali nitrat (KNO,)

4.6 Dung dich amoni hydroxit (NH,OH) hoac natri hydroxit (NaOH) 10 %.

5 Phuong phéap chiét nitrat va nitrit bang 16 vi séng

Chiét NO*; va NO-, béng 16 vi séng c6 thé loai tri hdu hét cac anh hudng xau t6i két qua phan tich nitrat

va nitrit. Cach lam nhu sau:

5.1 Thai nhd, tron déu mau, can 10 g mau nguyén liéu hoic 1 g mau khé cho vao céc thuy tinh chiu
nhiét 250 ml (3.6), thém nudc cat dén khoang 200 ml.

5.2 Cho c6c vao 1o vi séng, ti€n hanh dun & mic nang lugng cao 100 % trong thdi gian 7 phut (cling
c6 thé dun & miic nang ludng 70 % v&i thdi gian 12 phat).

5.3 L&y ra d& ngudi, loc bd ba va thém nudc vao phan dich loc d&n 200 ml. Lay 10 ml dé xac dinh
NO, va 10 ml d& xac dinh NO,”
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6 Phuong phap xac dinh nitrat

6.1 Xay dung dudng chuin NO; : Lap day chudn 0 ppm NO,” dén 1 ppm NO;:

Chuén bi mét day coc 250 ml (3.6), thém vao mdi c6c mét ludng dung dich nitrat tiéu chudn néng do
10 mg/l theo th( tu 1an luct 0,0 ml; 0,5 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 3,0 ml; 4,0 ml; 5,0 ml.

Dun cach thuy cho bay hoi dén khé khéng bi chay va dé ngudi.
CHU THICH 3 - C6 thé c6 can bang 16 vi séng & mc nang lugng thap 30 %, thdi gian tir 7 phat dén 10 pht.

Dung pipet (3.10) ay vao méi co¢ 1 ml dung dich axit phenoldisulfonic (4.1) va I&c manh dé cho phan (ing

xay ra nhanh.

Dé yén trong 10 phut, sau d6 thém vao méi céc khoang 20 ml nudc cat. Can than thém ti€p vao méi
c6¢ 8 ml dung dich NH,OH (4.6) dé cho pH trong khoang tir 10 dén 11.

CHU THICH 4 - C6 thé trung hoa dung dich b&ng cach nhd tiing giot dung dich NaOH 10% (thr béng gidy
qui tim). Dung dich s& chuy&n mau vang (du mét it NaOH khong anh hudng d&n mau cla dung dich).

Chuyén dung dich trong c6c vao binh dinh mdc 50 ml (3.7) va dinh mc dén vach, lc ky. Do do hap thu
clia dung dich & budc séng 410 nm. Sau d6 dung dudng chudn clia cac dung dich NO, ¢6 néng do tir
0 ppm NO; dén 1 ppm NO;.

6.2 Do mau

Chuén bi day céc 250 ml (3.6), 18y vao méi céc 10 ml dung dich mau da chiét bang 16 vi séng (5.3). Tiép

tuc cac budc nhu' véi day dung dich tiéu chuan. Do d6 hap thu ctia dung dich mau & budc séng 410 nm.
Do dung dich mau va dung dich tiéu chuan dudi ciing mot diéu kién.

Xac dinh néng d6 NO, trong dung dich dua vao dudng chudn va gia tri do mau trén may, tir d6 suy ra

ham lugng NO;™ trong mau.

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

nhung st dung nudc cat thay cho phan mau thi.



TCVN 7257 : 2003

6.3 Tinh két qua

Ham luong nitrat trong mau, cyos dudc tinh theo cong thiic sau:

a.v.1000
v'.m

Cnoz —

trong dé
a la ham lugng NO;, trong phan mau thd, tinh bang miligam;
V |4 thé tich dung dich mau sau khi chiét, tinh bang mililit;
v' 14 thé tich dung dich trich ra dé xac dinh, tinh bang mililit;
m 1a khéi luong mau, tinh bang gam;
1000 13 hé s6 chuyén déi tir gam sang miligam.

Ham lugng nitrat dudc biéu thi bang mg NO;.

7 Phuong phap xac dinh nitrit
7.1 Dung dudng chuin NO, : Day tiéu chudn tir 0 = 0,5 ppm NO, st dung thudc thit Gris kidu c.

7.2 Chuan bi mét day binh dinh mutc 50 ml (3.7) : Cho Ian Iudt vao mbi binh mét luong dung dich
nitrit tiéu chuén ndéng d6 5 ppm (4.4) theo thit tv 0,0 ml; 0,5 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 3,0 ml; 4,0 ml va 5,0 m.

Thém vao mbi binh 1 ml thuéc thlr sulfanilic va 1 ml thuSc tht - naphtylamin. Thém nuéc dén vach va I4c k.

Sau 20 phut, do dd hap thu cla dung dich 6 buéc séng 520 nm. Dung dudng chuén clia néng d6 NO,
trong dung dich tr 0 ppm NO, dén 0,5 ppm NO -, va dé hap thu thu dugc.

7.3 Do mau : Chuadn bi mét day binh dinh mdc 50 ml (3.7), 1&n Iugt cho vao méi binh 10 ml dung dich
mau. Thém vao méi binh 1 ml thuéc thit sulfanilic va 1 ml thudc tht o - naphtylamin. Thém nudc cat
dén vach va I&c ky.

Sau 20 phuat do d& hap thu cla dung dich & buéc séng 520 nm. Do dung dich mau va dung dich tiéu

chu&n du6i cing mét diéu kién.

Xac dinh néng d6 ppm NO, trong dung dich dua vao dudng chuin va s6 do mau trén may, tir d6 suy ra

ham lugng NO,™ trong mau.
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CHU THICH 5 - C6 thé dung thudc thlr Griss cai tién: Diéu 7.2 thay 1 ml thudc thir sulfanilic va 1 ml thuéc thir o-
naphtylamin bang 1 ml thudc thr sulfanilamit va 1 ml thu6c th(r N(1-naphtyl) etylen diamin dihydroclorua (NED)

vao mdi binh.

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

nhung s dung nudc cat thay cho phan mau thi.
7.4 Tinh két qua

Ham lugng nitrit, cyo,, trong mau dudc tinh theo cong thiic sau:

Cno2 =

a.Vv.1000
v.m
trong dé

a la ham lugng NO, trong phan mau thr, tinh bang miligam;
V |4 thé tich dung dich mau sau khi chiét, tinh bang mililit;

v' 14 thé tich dung dich trich ra dé xac dinh, tinh bang mililit;
m 14 khéi luong mau, tinh bang gam;

1000 & hé s6 chuyén d6i tir gam sang miligam.

Ham lugng nitrit dudc biéu thi bang mg NO,".

8 Bao cao thir nghiém

Bé&o céao thir nghiém phai néu ré ham lugng nitrat téng s6 (ho&c nitrit téng s6) thu dudc va phuong phap
da st dung, cling Vvéi tat ca cac chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, hodc tuy y lua

chon cling v6i cac chi tiét bat thudng nao khac co6 thé anh hudng t6i két qua.
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