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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6936 - 2 : 2001

Thuéc la dieu - Xac dinh ham lugng nudc
trong phan ngung tu khéi thudc -
Phan 2 : Phuong phap Karl Fischer

Cigarettes - Determination of water in smoke condensates —
Part 2 : Karl Fischer method

1 Pham vi ap dung

Tidu chudn nay qui dinh phuong phap Karl Fischer d& xac dinh ham lugng nudc trong phan ngung tu khoi
hudc. Viéc hat cac diéu thudc 14 va thu thap ludng khéi chinh thuéng dudc thuc hién theo TCVN 6680 : 2000
(ISO 4387). Tuy nhién, phuong phap nay cing co thé ap dung d& xac dinh ham Iugng nudc trong phén
igung tu khéi thudc thu dudc khi viéc hut thudc khdng theo phuang phap tiéu chuén.

Chu thich — TCVN 6680 : 2000 (ISO 4387) qui dinh phudng phap séc ky khi d& xac dinh ham lugng nudc trong céc dung
dich ngung tu khéi thudc [(xem thém TCVN 6936-1 : 2001 (1SO 10362-1)]. & mét s§ qudc gia khang c6 diéu kién sif dung

phuang phap séc ky khi, thi cé thé sir dung phuong phap qui dinh trong tiéu chudn nay dé xac dinh ham lugng nudc tron,
phdn ngung ty khai thudc va cé chu thich trong phan biéu thi két qua.

2 Tiéu chuin vién dan

5O 3308 : 1991 Rountine analytical cigarette-smoking machine - Definitions and standard conditions (May
kit thudc 14 phan tich thong thudng - Dinh ngha va cac diéu kién chudn).

ICVN 6680 : 2000 (ISO 4387 : 1991) Thudc la didu - Xac dinh téng ham lugng chit ngung tu va chat
yung tu khd khdng chira nicotin bang cach st dung may hut thudc phan tich thong thudng.

BVN 6936 - 1 : 2001 (1SO 10362-1 : 1999) Thudc la diéu - Xac dinh ham lugng nuéc trong phan ngung tu
16i thudc — Phan 1 : Phuong phap séc ky khi.

Nguyén tic

14 tan phan ngung tu khoi thudc thu dudc 1 ludng khoi chinh vao dung moi. Chuén d6 dung dich thu dugc
‘ng thudc thit Kar! Fischer tidu chudn hoa d8 xac dinh ham lugng nudc cta dung dich nay.
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4 Thudc thi

Chi sir dung thudc thi loai phan tich va nubc cat hogc nudc cb chat lugng tuong dudng.
4.1 Propan-2-ol, (CH;),CHOH, dung mai chiét.

Chu thich 2 - Propan-2-ol thudng chifa mét lugng nhd nuéc nén trong qui trinh nay né duge coi nhu 1a miu tréng. Khéng
nén sif dung dung méi khé {thi du : sif dung ray phan t) vi trong trang thai kha né hat 8m rat manh va phai xif Iy cac vin
dé tiép theo.

4.2 Thudc thir Karl Fischer (KFR)
Co6 thé sif dung thudc thir Karl Fischer ban s&n dudi hai dang :

a) thudc thit don cé dudng lugng nudc ban dau khoang 5 mg/ml; gia tri nay gidm dan theo thdi gian

bao quan.

b) hai thudc thir riéng ré (dung dich Karl Fischer A : metanol, piridin, sunfua dioxit ; dung dich Karl
Fischer B : metanol, iot) khi ching dudc trén vdi cac thé tich béing nhau tao ra thudc thit cé dudng lugng
nufic khoang 3 mgfmil.

Nén sir dung loai thudc thr thi hai vi d trang thai chua tron ching rét &n dinh, d4c biét néu dudc bao quan
trong td lanh. Buong Iugng nudc clia nd rat thich hop cho phép phan tich. Tuy nhién, cé han ché vé thai gian
sau khi thudc thir da tron va bdo quan, ké ca khi dugc bdo quan trong td lanh, va cdn phai thay thé
thudng xuyén.

N&u cb sn thi tt nhat nén st dung cac thudc thr khéng chla pyridin. N&u khéng c6 sén thi phéi than trong

trong qua trinh x& ly. Xem ph&n CHU Y lién quan dén loai bd nudc thai trong 6.3.1.
4.3 Metanol, CH;OH cé ham lugng nudc nhd hon 0,05 g trén 100 q.

4.4 Silica gel, mdi dugc hoat hoa.

5 Thiét bi, dung cu
S dung cac thiét bi, dung cu phong thi nghiém théng thudng va dac biét cac loai sau :
‘.ﬁ- & zn
51 Thiét bi Karl Fischer, thich hop [a loai tu dong ho#c ban tu déng 13p dat theo chi dan cGa nha san xust
d& chuén da truc tiép.

5.2 Bd phan phdi dung mbi

Loai thich hop la binh hut loai 5 Iit ¢6 bé phan bay dm bing silica gel & o8 va chd thoat dudi day duge gén
vdi pipet tir ddng hai tac dung hoac pipet dién tir 25 ml. Silica gel o6 tac dung lam khd bé mat dung méi dén
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dén ham Iugng nuéc bi thay ddi trong qua trinh st dung. B3 tranh didu nay thi dung méi phai dugc khusy lién
tuc trong sudt qua trinh sif dung bing cach gén bd phan piioi 18n que khudy ty dong.

5.3 Xylanh, dung tich 20 pl.
5.4 Xylanh, dung tich 10 ml dugc gan véi kim tiém to, hoZc pipet dung tich 10 ml.
5.5 T sdy, c6 thé duy tri nhiét dd & 105 °C £ 5 °C.

5.6 Binh lic, hoat dong theo phuong ndm ngang.

6 Cach tién hanh
Phai c&n than trong sudt qua trinh thao tac dé tranh nhiém hai 8m clia khong khi,

T4t ca cac dung cu thuy tinh duge sif dung d& chudn bi phdn mau thir va ding trong phép xac dinh ham
lugng nuéc phai duge sdy d 105 °C + 5 °C it nhét 1 h sau khi nhin thdy nuéc da bay hdi, lam ngudi va bao
quan trong td hat #m trén silica gel cho dén khi sl dung.

6.1 Phdn mau thu

Khi thudc 14 diéu dugc hat theo TCVN 6680 : 2000 (ISO 4387) thi sit dung qui trinh sau day. Con khi viéc hat
fo#c thu phén ngung tu khéi thudc khdng theo tiéu chusn thi qui trinh mé 13 dudi day phai dugc sira ddi
tong (mg dé c6 dugc dung dich ngung tu khéi thudc thich hgp. Trong trudng hop nay, qui;trinh thay thé phai
dudc néu rd trong két qua thd nghiém.

Thu thap phan ngung tu khéi thudc cia cac diéu thudc fa theo TCVN 6680 : 2000 (ISC 4387) trén may hit
thudc phéan tich théng thudng phu hgp véi yéu cau cla 1SO 3308.

Dung gang tay dé thao dung cu gan ra khoi bay khéi, md va ding b kep thao dia loc. Dt dia gidy loc da
18p vao trong binh nén khé (dung tich t8i da 150 ml déi voi dia 44 mm; dung tich t6i da 250 ml d&i véi cac
fia 92 mm).

Diing hai phén riéng ré, méi phan la mdt phén tu dia loc da dugc bao 6n nhung chua st dung, lau khé mai
tong phia truée cha 6ng gilt dia loc va dat ching vao binh.

¢ho mét lugng dung mai chiét (4.1) thich hgp chdy vao binh, Ding dung méi phi 1én dia gidy da gap. Déi voi
#y loc sdi thuy tinh 44 mm thi can dé&n 25 ml. D3i véi by loc sci thuy tinh 92 mm thi cdn d&n 50 mi.

Ray ngay ndp binh va l&c nhe trén bd I3c béng dién (5.6) it nhat 20 min, dam bao réing dia khdng bi nat.
Ying dich thu dugc Ia dung dich ngung tu khéi thudc.
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6.2 Thirmau tring

Do bay khoi va dung méi hap thu nudc, nén phai xac dinh gia tri mau tring. Chudn bi cac miu tring bang
céch x{ Iy bd sung cac bay khdi (it nhat 2 didu trén 100 diéu da hat) theo cach tuang tu nhu da st dung dé
thu thap khéi. Dat ching gan may huat trong qua trinh hat, chiét va phan tich ching cling véi cac mau khéi.

6.3 Tiéu chuan hoa thudc thir Karl Fischer
6.3.1 Qui trinh tidu chudn hoa

Cho mét lugng metanol (4.3) vao binh chudn @6 Karl Fischer (5.1) 4& dé lam ngap cac dién cuc. Chudn d6
dung dich con lai (xem chu thich 3) trong binh chudn dé dén diém két thic bang cach b3 sung thudc thir Karl
Fischer (KFR).

Dung xylanh 20 ul (5.3), cho 20 ul (Vi) nuéc vao binh chudn dd. Bam bao réng trong xylanh khéng chia bot
khi, 1am ddy dén vach mic 20 ul, 1at ngugc dé bot khi thoat Ién trén. Sau d6, &n pitdng xudng vach 20ul va
dung gidy thdm nhanh phan nudc thira khdi dau kim.

Cach khac, lam day xylanh bang 20 ul nudc va can xylanh. Sau khi dinh lugng, can lai xylanh va ghi lai khdi
lugng nudc chiét.

Chuyén thé tich nudc (V) vao binh chudn dé, chi y d& bom nudc truc tiép vao dung dich, khong dé bat ky ty
nudc nao dinh 1én ¢d hodc thanh binh. N&u binh dugc gén kin bing ndp mang cao su thi phai cdm kim qua
nap. Néu cén giot nudc sot lai @ dau kim thi I8y nét badng cach cho dau kim cham véi mat dung dich dung
trong binh.

Chuén d6 bang thudc thir Karl Fischer (4.2) va ghi lai gia tri chuan dé.
Lap fai qua trinh va ghi lai gia tri chudn do. Lap lai lan th( ba. Tinh thé tich chudn dé trung binh (V).
Tiéu chuan hoa thudc thir Karl Fischer trong mdi ngay lam viéc.

B8 c6 dudce cac ket qua tot nhat khi st dung ky thuat Karl Fischer, diéu quan trong la dam bao tat ca cac gie-
doan phan tich déu dugc thuc hién theo phuong thic théng nhat, tir viéc chiét dén chiét, 1dy mau dén 13

mau, tif ngay nay qua ngay khac.

Chu thich 3 - Phuong phap thuc hanh théng thudng béng ky thuat chudn dé truc tiép “Ién trén” dung dich du trong Eint
chudn 4, tlc 1a khong loai b6 dung dich du. Khi thé tich trong binh dat dén mifc nhat dinh, loai bo chat éng, chi giif lai &
dé 1am ngap cac ddu dién cuc. Tuy nhién, theo thdi gian thi ham lugng metanol trong binh s& gidm d&n mifc ma phan
khéng thé fiép we nhu da dinh. C5 thé tao k&t tia va gia trj chuan dé thu dugc sé sai. Chi co kinh nghiém thue t& maéi né
dugc khi nao chudn d6 trén dung dich du dat dugc va sau dé phai thai hét lizong chira trong binh chudn dd, trang va the

vang metanci
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Chu ¥ - Nuc thai tif binh chuan dd nén cho chay vao binh day kin cho dén thai diém dugc loai bd
an toan, tét nhat 1a qua tram nudc thai hodc theo qui dinh quéc gia.
6.3.2 Tinh dudng lugng nudc

Puang luong nudc clia thudc thir Karl Fischer, E, dudc biéu thi bang miligam nudc trén mililit theo cong thic:

muy

Vi

trong do

my 12 kh&i luong thé tich nuéc (Vi) duge dung dé tiéu chudn hoa thudc thir Karl Fischer, tinh bing

miligam;
V, |4 thé tich trung binh clia thudc thir Karl Fischer ding dé chudn do nudc, tinh bang mililit.
6.4 Tién hanh xac dinh

Cho 10 mililit ch&t chiét propan-2-ol tir mau tréing vao binh chudn dg, t6t nhat 1a dung xilanh co kim tiém to
(5.4) A& c6 thé chuyén duge nhanh. Chudn dé bang thudc thir Karl Fischer va ghi lai thé tich chudn d6.

Lap lai chudn d6 va ghi lai thé tich chudn do. Xac dinh thé tich chudn dd trung binh d8i vai mau tring, Vs.
Lap lai hai I3n xéc dinh d6ng thai ddi vai téit ca cac méu tréng.

Cho 10 ml dung dich ngung tu khéi thuSc vao binh chudn dd. Dung mét thé tich nhéd nhét clia dung dich dé
trang xylanh hozc pipet vi phan chat chiét con lai phai diing d& xac dinh nicotin. Chusn d6 bing thudc thir
Karl Fischer va ghi lai thé tich chu&n dé clia mau, Vs.

Tuy thudc vao viéc sl dung dung dich ngung tu khéi thudc con lai ma cé thé 1ap lai phép xac dinh. Tuy
nhién, khi st dung phuong phap nay dé xac dinh ham Ilugng nudc thi dung dich con lai thudng dudc sit dung
dé xac dinh nicotin bing chung cét hdi nuéc. Thudng khéng dl dung dich ding cho hai phép xac dinh dong
thai vé ham lugng nuée.

7 Biéu thi k&t qua

Ham Iugng nuéc trong phan ngung tu khéi thudc doi vai méi bay, W, biéu thi bang miligam trén diéu thudc 1a
dugc tinh theo cdng thifc :

(s = Vs )E Vs

W=
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trong do

Vs 4 thé tich trung binh thudc thif Karl Fischer da ding dé chugn @b dung dich ngung tu khéi thude,
tinh bang mililit;

Vg la thé tich thudc thdr Karl Fischer da ding dé chudn d6 dung dich mau tring, tinh bang mililit;
E 12 dudng lugng nuéce cla thude thr Karl Fischer, tinh bang miligam nudc trén mililit;
q la s6 luong didu thudc la da hat vao mét bay khoi:
V, lathé tich dung mdi dung d& hoa tan phan ngung tu khéi thudc, tinh b&ng mililit;
V, la thé tich dung dich ngung tu khéi thuéc dugc chudn db, tinh béing mililt.
Bi€u thi k&t qua thir nghiém nhu sau :
a) ham lugng nudc, dugc bi€u thi bing miligam cho tiing kénh hat riéng ré, chinh xac dén 0,01 mg;
b) ham lugng nudc trung binh, dudc biéu thj bang miligam trén digu ddi vdi toan bdé mau thir, chinh xac
dén 0,1 mg.
8 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai néu ré ham lugng nuéc trong moi diéu thuSc da hit va phudng phap da sU dung va
cing phai bao gém tét c& cac diéu kién cb thé anh hudng t6i két qua (thi du : ap suat khéng khi trong sudt
qué trinh hat). Bao céo tht nghiém cling phai néu moi chi tiét can thiét d& nhan biét day dd vé cac diéu da
dudc hat.




