
 

 

 
TCvn   T I ª U   C H U È N   Q u è c  g i a 

TCVN  7101 : 2002 

coresta 36 : 1994 

 thuèc l¸ – x¸c ®Þnh nitrat 

b»ng ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch dßng liªn tôc 

Tobacco  −−−− Determination of nitrate by continuous flow analysis 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hµ néi −−−− 2008 



Tcvn  7101: 2002 
 

 3 

 

 

Lêi nãi ®Çu 

 
 
TCVN 7101 : 2002 t−¬ng ®−¬ng víi CORESTA  36 : 1994 “Tobacco − 

Determination of nitrate by continuous flow analysis”  víi c¸c thay ®æi biªn tËp 

cho phÐp; 

TCVN 7101 : 2002 do Ban kü thuËt tiªu chuÈn TCVN/TC126 Thuèc l¸ vµ s¶n 

phÈm thuèc l¸ biªn so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn §o l−êng ChÊt l−îng ®Ò 

nghÞ, Bé Khoa häc vµ C«ng nghÖ ban hµnh.  

Tiªu chuÈn nµy ®−îc chuyÓn ®æi n¨m 2008 tõ Tiªu chuÈn ViÖt Nam cïng sè 

hiÖu thµnh Tiªu chuÈn Quèc gia theo quy ®Þnh t¹i kho¶n 1 §iÒu 69 cña LuËt 

Tiªu chuÈn vµ Quy chuÈn kü thuËt vµ ®iÓm a kho¶n 1 §iÒu 6 NghÞ ®Þnh sè 

127/2007/N§-CP ngµy 1/8/2007 cña ChÝnh phñ quy ®Þnh chi tiÕt thi hµnh mét 

sè ®iÒu cña LuËt Tiªu chuÈn vµ Quy chuÈn kü thuËt.    
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T I ª u   c h u È n   Q U è C  G I A   tcvn 7101 : 2002           

 
 
 
 
Thuèc l¸ −−−− X¸c ®Þnh nitrat b»ng  
ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch dßng liªn tôc   

 
Tobacco  − Determination of nitrate by continuous flow analysis  
 

 

 

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy ¸p dông cho thuèc l¸ ®· chÕ biÕn vµ thuèc l¸ ch−a chÕ biÕn. 

2   Nguyªn t¾c 

ChuÈn bÞ dÞch chiÕt cña thuèc l¸ (xem chó thÝch 1) vµ x¸c ®Þnh hµm l−îng nitrat trong dÞch chiÕt b»ng 

c¸ch khö nitrat thµnh nitrit b»ng hydrazin sunfat víi sù cã mÆt cña ®ång lµm chÊt xóc t¸c, tiÕp ®ã cho 

ph¶n øng víi sunphanilamid t¹o thµnh hîp chÊt diazo. Hîp chÊt nµy kÕt hîp víi N-1-

naphtyletylendiamin dihidroclorua t¹o thµnh phøc chÊt mµu ®á cã thÓ ®o ®−îc ë b−íc sãng 520 nm. 

NÕu cã mÆt nitrit trong dÞch chiÕt th× chóng sÏ ®−îc ph¸t hiÖn vµ kÕt qu¶ tÝnh theo nitrat. 

Chó thÝch 1 − C¸c nghiªn cøu céng t¸c cho thÊy ph−¬ng ph¸p nµy cho c¸c kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng ®èi víi c¸c 

dÞch chiÕt b»ng n−íc vµ c¸c dÞch chiÕt b»ng axit axetic 5%. Nªn sö dông c¸c dÞch chiÕt b»ng axit axetic nÕu 

ph¶i thùc hiÖn ®ång thêi phÐp ph©n tÝch nitrat vµ c¸c chÊt khö  [(xem TCVN 7100 : 2002  (CORESTA 37)] hoÆc 

cacbonhidrat cã tÝnh khö [(xem TCVN 7102 : 2002  (CORESTA 37)].    

3   Thuèc thö 

TÊt c¶ c¸c thuèc thö ®−îc sö dông ph¶i lµ lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch vµ phï hîp víi c¸c qui ®Þnh quèc gia 

hiÖn hµnh. 

3.1   Dung dÞch Brij 35 (ete lauryl polyoxietylen)   

Cho 1 lÝt n−íc cÊt vµo 250 g Brij 35, lµm Êm vµ khuÊy cho ®Õn khi tan hÕt. 
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3.2   Dung dÞch natri hidroxit (NaOH, tinh khiÕt ph©n tÝch) 

Hoµ tan 8,0 g natri hidroxit trong n−íc cÊt, thªm 1 ml dung dÞch Brij (3.1) vµ pha lo·ng ®Õn 1 lÝt. 

3.3   Dung dÞch gèc ®ång sunfat (CuSO4.5H2O, tinh khiÕt ph©n tÝch) 

Hoµ tan 1,20 g ®ång sunfat hidrat ho¸ trong n−íc cÊt vµ pha lo·ng ®Õn 100 ml. 

3.4   Thuèc thö hydrazin sunfat - ®ång sunfat 

Thuèc thö nµy ph¶i ®−îc tèi −u ho¸ theo phô lôc A. 

Hoµ tan mét l−îng tèi −u hydrazin sunfat (N2H6SO4 lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch) trong n−íc, thªm 1,5 ml 

dung dÞch gèc ®ång sunfat (3.3) vµ pha lo·ng b»ng n−íc cÊt ®Õn 1 lÝt. B¶o qu¶n dung dÞch nµy trong 

chai thuû tinh mµu hæ ph¸ch. Hµng th¸ng chuÈn bÞ dung dÞch míi. 

3.5   Thuèc thö sunphanilamid (NH2C6H4SO2NH2)   

Cho 25 ml axit octophosphoric ®Ëm ®Æc [H3PO4 , 85% (V/V), chøa hµm l−îng nitrat thÊp] vµo kho¶ng 

175 ml n−íc cÊt. Hoµ tan 2,5 g sunphanilamid trong dung dÞch nµy, hoµ tan tiÕp 0,125 g N-1-

naphtyletylendiamin dihidro clorua (C10H7NHCH2CH2NH2.2HCl). 

Pha lo·ng b»ng n−íc cÊt ®Õn 250 ml vµ läc qua giÊy läc Whatman sè 40 (hoÆc lo¹i t−¬ng ®−¬ng). B¶o 

qu¶n trong chai thuû tinh mµu hæ ph¸ch. Cø sau hai ngµy ph¶i chuÈn bÞ dung dÞch míi. 

3.6   Kali nitrat (KNO3, lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch) ®Ó chuÈn bÞ c¸c chuÈn. 

3.7   Dung dÞch nitrat tiªu chuÈn  

3.7.1   Dung dÞch gèc : C©n kho¶ng 3,3 g kali nitrat, chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g, cho vµo n−íc cÊt vµ pha 

b»ng n−íc cÊt ®Õn 1,00 lÝt trong b×nh ®Þnh møc. Dung dÞch nµy chøa kho¶ng 2 mg nitrat/mililit. B¶o qu¶n 

trong tñ l¹nh. Hµng th¸ng chuÈn bÞ dung dÞch míi. 

3.7.2   ChuÈn lµm viÖc: Tõ dung dÞch  gèc t¹o mét lo¹t gåm Ýt nhÊt 5 dung dÞch hiÖu chuÈn chøa c¸c 

nång ®é bao trïm d¶i nång ®é dù tÝnh cã trong mÉu, thÝ dô tõ 10 µg nitrat/ml ®Õn 200 µg nitrat/ml. TÝnh 

nång ®é chÝnh x¸c cña tõng chÊt chuÈn. B¶o qu¶n trong tñ l¹nh. Cø hai tuÇn th× chuÈn bÞ dung             

dÞch míi. 

4   ThiÕt bÞ, dông cô  

4.1   Sö dông c¸c dông cô, thiÕt bÞ phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng cÇn thiÕt ®Ó chuÈn bÞ mÉu, c¸c 

chuÈn vµ thuèc thö. 
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4.2   M¸y ph©n tÝch dßng liªn tôc, (xem s¬ ®å 1) bao gåm: 

− Bé phËn lÊy mÉu; 

− B¬m ®Þnh l−îng; 

− M¸y thÈm t¸ch; 

− BÓ gia nhiÖt; 

− èng xo¾n lµm chËm; 

− M¸y so mµu (hoÆc m¸y t−¬ng ®−¬ng) ®−îc trang bÞ c¸c bé läc ë b−íc sãng 520 nm; 

− M¸y ghi. 

5   Ph©n tÝch mÉu thuèc l¸  

5.1   ChuÈn bÞ thuèc l¸ ®Ó ph©n tÝch b»ng c¸ch nghiÒn (tÊt c¶ mÉu ph¶i lät qua sµng kÝch th−íc 1 mm) 

vµ x¸c ®Þnh ®é Èm. NÕu thuèc l¸ qu¸ Èm th× tr−íc khi nghiÒn ph¶i sÊy kh« ë nhiÖt ®é kh«ng qu¸ 400C. 

Ph¶i gi¶m thiÓu sù nhiÔm bÈn bëi nitrat vµ nitrit. 

5.2   C©n kho¶ng 250 mg thuèc l¸ chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g trong b×nh nãn kh« dung tÝch 50 ml. Cho 

thªm 25 ml n−íc cÊt, ®Ëy n¾p b×nh vµ l¾c trong 30 phót. 

5.3   Läc phÇn chiÕt qua giÊy läc Whatman sè 40 (hoÆc lo¹i t−¬ng ®−¬ng), lo¹i bá mét vµi mililit ®Çu tiªn 

cña dÞch, sau ®ã thu dÞch läc vµo trong chÐn ph©n tÝch.   

5.4   Cho ch¹y c¸c mÉu vµ c¸c chÊt chuÈn qua hÖ thèng theo c¸ch th«ng th−êng (nghÜa lµ : cho ch¹y 6 

dÞch chiÕt cña thuèc l¸, c¸c chÊt chuÈn hiÖu chuÈn vµ cø sau 6 mÉu ch¹y xen kÏ 1 dung dÞch hiÖu 

chuÈn). NÕu c¸c nång ®é cña mÉu n»m ngoµi d¶i nång ®é cña c¸c chuÈn th× ph¶i pha lo·ng c¸c mÉu 

vµ cho ch¹y l¹i. 

6   TÝnh to¸n 

6.1   Dùng ®å thÞ chiÒu cao pic dùa theo c¸c nång ®é nitrat t−¬ng øng ®èi víi tÊt c¶ c¸c dung dÞch hiÖu 

chuÈn. 

6.2   TÝnh phÇn tr¨m nitrat trong thuèc l¸ (tÝnh theo khèi l−îng chÊt kh«) sö dông c«ng thøc sau: 

M100

100

1000  m

100  V c
 kh«) Êt%Nitrat(ch

−
×

×

××
=  
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trong ®ã 

c   lµ nång ®é nitrat thu ®−îc tõ ®−êng chuÈn (5.1), tÝnh theo microgam trªn microlit; 

V   lµ thÓ tÝch cña dÞch chiÕt ®· chuÈn bÞ (5.2) (th−êng lµ 25 ml), tÝnh b»ng mililit; 

m   lµ khèi l−îng cña mÉu (5.2), tÝnh b»ng miligam; 

M   lµ ®é Èm cña thuèc l¸ (5.1), tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng. 

KÕt qu¶ thö ®−îc tÝnh ®Õn 2 ch÷ sè sau dÊu phÈy. 

Chó thÝch  

2)   khi sö dông dÞch chiÕt b»ng axit axetic 5% th× c¸c dung dÞch nitrat tiªu chuÈn (3.7) ph¶i ®−îc chuÈn bÞ  

b»ng axit axetic 5% vµ chu tr×nh röa còng dïng axit axetic 5%. 

3)   NÕu ph−¬ng ph¸p nµy ®−îc thùc hiÖn ®ång thêi víi ph−¬ng ph¸p CORESTA 35, TCVN 7100 : 2002 

(CORESTA 37) hoÆc TCVN 7102 : 2002 (CORESTA 38) th× cã thÓ chuÈn bÞ c¸c chuÈn kÕt hîp. 

7   §é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp 

Mét nghiªn cøu céng t¸c quèc tÕ ®· ®−îc tiÕn hµnh trong n¨m 1993 gåm 12 phßng thö nghiÖm tham 

gia thùc hiÖn trªn 3 mÉu cho thÊy r»ng khi c¸c cÊp lo¹i thuèc l¸ ®¬n ®−îc ph©n tÝch b»ng ph−¬ng ph¸p 

nµy th× thu ®−îc c¸c gi¸ trÞ ®é lÆp l¹i (r) vµ ®é t¸i lËp (R) sau ®©y.  

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ ®¬n t×m thÊy trªn c¸c dÞch chiÕt kh¸c nhau, do cïng mét ng−êi thùc hiÖn, 

sö dông cïng thiÕt bÞ trong kho¶ng thêi gian ng¾n (thêi gian ph©n tÝch 40 cèc mÉu) vµ nÕu kh«ng hiÖu 

chuÈn l¹i thiÕt bÞ trong suèt qu¸ tr×nh ph©n tÝch, th× kÕt qu¶ sÏ v−ît qu¸ gi¸ trÞ ®é lÆp l¹i (r) trung b×nh 

kh«ng qu¸ mét lÇn trong 20 tr−êng hîp thao t¸c b×nh th−êng vµ ®óng ph−¬ng ph¸p. 

C¸c kÕt qu¶ ®¬n do hai phßng thö nghiÖm thùc hiÖn, chªnh lÖch qu¸ gi¸ trÞ t¸i lËp (R) trung b×nh kh«ng 

qu¸ mét lÇn trong 20 tr−êng hîp thao t¸c b×nh th−êng vµ ®óng ph−¬ng ph¸p. 

C¸c sè liÖu ph©n tÝch cho ®¸nh gi¸ chung trong b¶ng 1 vµ b¶ng 2. 

B¶ng 1 − ChiÕt b»ng n−íc 

Lo¹i thuèc l¸ Hµm l−îng nitrat trung b×nh           

% (chÊt kh«) 

§é lÆp l¹i                  

r 

§é t¸i lËp               

R 

Vµng sÊy 0,11 0,03 0,12 

Oriental 0,16 0,04 0,11 

Burley 2,43 0,12 0,41 
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B¶ng 2 – ChiÕt b»ng axit axetic 5 % 

Lo¹i thuèc l¸ Hµm l−îng nitrat trung b×nh,           

% (chÊt kh«) 

§é lÆp l¹i              

r 

§é t¸i lËp               

R 

Vµng sÊy 0,11 0,03 0,20 

Oriental 0,16 0,04 0,21 

Burley 2,43 0,05 0,39 

§Ó tÝnh r vµ R, mét kÕt qu¶ thö nghiÖm ®· ®−îc coi lµ kÕt qu¶ cña mét lÇn x¸c ®Þnh ®¬n. 

 

 

  

S¬ ®å 1 
Nitrat 

§−êng dÉn chÊt th¶i 

M¸y thÈm t¸ch 6” 

§−êng dÉn kh«ng khÝ mµu          
®en-®en tèc ®é 0,32 ml/min 

§−êng dÉn NaOH 0,2 M mµu da 
cam-da cam tèc ®é 0,42 ml/min 

§−êng dÉn mÉu mµu xanh l¸ c©y-da cam          
tèc ®é 0,10 ml/min 

§−êng dÉn kh«ng khÝ mµu          
®en-®en tèc ®é 0,32 ml/min 

§−êng dÉn NaOH 0,2 M mµu tr¾ng-
tr¾ng tèc ®é 0,60 ml/min 

§−êng dÉn n−íc mµu ®en-®en          
tèc ®é 0,32 ml/min 

§−êng dÉn Hydrazin-®ång mµu 
tr¾ng-da cam tèc 0,23 ml/min           
              ®é 0,23 ml/min 
§−êng dÉn Sulphanilamit mµu tr¾ng-da 
cam tèc ®é 0,23 ml/min 

§−êng dÉn chÊt th¶i mµu ®á-®á       
tèc ®é 0,80 ml/min 

§−êng dÉn n−íc mµu vµng-          
xanh lam tèc ®é 2,00 ml/min 

 §−êng dÉn chÊt th¶i 

 §−êng dÉn chÊt th¶i 

 Bé läc 520 nm 

 Cuvet dßng 2,0 x 15 mm 

 Cuvet chuÈn 

 

Cuén 7,70 ml 
370C 
157-B273-03 

170
-0

10
3-0

1 
5 vß

ng qu
ay ph¶i 

20 vßng quay cã bé phËn b¬m ®Èy 
b»ng platin m· sè 157-B089-01 

B
¬m

 m
Éu trong 35 gi©y 

R
öa m

Éu trong 30 gi©y 

10 vßng quay tr¸i cã bé 
phËn ®Èy b»ng platin 
m· sè 940-1638-01 
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Phô lôc A 

(Qui ®Þnh) 

 

 

ViÖc tèi −u ho¸ thuèc thö hidrazin sunfat - ®ång sunfat (3.4) ph¶i ®−îc tiÕn hµnh khi b¾t ®Çu khëi ®éng 

thiÕt bÞ. §iÒu nµy còng nªn tiÕn hµnh khi c¸c mÎ hidrazin sunfat míi ®−îc mua vÒ. 

A.1   Dung dÞch nitrit tiªu chuÈn  

A.1.1   Dung dÞch gèc : Hoµ tan 0,900 g natri nitrit (NaNO2, lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch) trong n−íc cÊt vµ 

pha lo·ng ®Õn v¹ch møc trong b×nh ®Þnh møc 1 lÝt. Dung dÞch nµy chøa 0,6 mg nitrit/ml. 

A.1.2   Dung dÞch lµm viÖc : Dïng pipet lÊy 25 ml dung dÞch gèc cho vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml vµ pha 

lo·ng b»ng n−íc cÊt ®Õn v¹ch møc. Dung dÞch nµy chøa 150 µg nitrit/ml. 

A.2   Tèi −u ho¸ thuèc thö hidrazin sunfat 

A.2.1   Pha lo·ng 0,75 ml dung dÞch gèc ®ång sunfat (3.3.) b»ng n−íc cÊt ®Õn 1 lÝt. 

A.2.2   Hoµ tan 0,5 g hidrazin sunfat trong n−íc cÊt vµ pha lo·ng ®Õn 100 ml trong b×nh ®Þnh møc. 

A.2.3   Tõ buret chia c¸c l−îng 1,0 ml, 2,0 ml, 3,0 ml ... 10,0 ml dung dÞch hidrazin sunfat (A.1, A.2.2) 

vµo c¸c b×nh ®Þnh møc 25 ml vµ pha lo·ng b»ng n−íc cÊt ®Õn v¹ch møc. C¸c dung dÞch nµy chøa 0,2 g, 

0,4 g, 0,6 g, ... 2,0 g hidrazin sunfat trªn lÝt. 

A.2.4   Nèi ®−êng dÉn thuèc thö hidrazin/®ång víi bé lÊy mÉu cña m¸y ph©n tÝch. Nèi ®−êng dÉn n−íc 

víi bÓ chøa dung dÞch ®ång sunfat lo·ng. Nèi ®−êng ®−a mÉu víi bÓ chøa dung dÞch lµm viÖc cña nitrit 

tiªu chuÈn (A.1, A.1.2). 

 A.2.5   BËt b¬m cña m¸y ph©n tÝch vµ b¬m tÊt c¶ c¸c thuèc thö nh− b×nh th−êng. 

A.2.6   §Æt c¸c chÐn mÉu cña c¸c dung dÞch hidrazin (A.1, A.2.3) vµo trong bé lÊy mÉu theo nång ®é 

t¨ng dÇn. 

A.2.7   Khi mµu ph¶n øng ch¹m ®Õn cuvet dßng (flow cell) th× ®iÒu chØnh ®¸p tuyÕn cña m¸y ghi ®Õn 

90% ®é lÖch trªn  toµn thang ®o vµ khëi ®éng bé lÊy mÉu. 
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A.2.8   Khi tÊt c¶ c¸c dung dÞch hidrazin ®· ch¹y, ghi l¹i dung dÞch co nång ®é lµm mÊt mµu do nitrit bÞ 

khö vÒ nit¬. 

A.2.9   Thay dung dÞch lµm viÖc nitrit tiªu chuÈn (A.1, A.1.2) b»ng chuÈn nitrat cã nång ®é cao nhÊt. §îi 

cho ®Õn khi ®−êng chuÈn ®· ®−îc lËp l¹i råi cho ch¹y l¹i c¸c dung dÞch hidrazin sunfat. 

A.2.10   Nång ®é hidrazin sunfat tèi −u lµ nång ®é ®¶m b¶o ®−îc sù khö hoµn toµn nitrat vÒ nitrit nh−ng 

kh«ng khö nitrit vÒ nit¬. 

 

 

 

 

 

________________________ 

 




