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Thudc 14 va san pham thudc 1a -

Xac dinh du lugng maleic hidrazit

Tobacco and rbbacco products -
Determination of maleic hydrazide residues

4 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh du lugng maleic hidrazit trong thuéc 14 va san phdm
thudc Ia.

.Phu'csng phap nay ap dung cho thudc la va san phdm thudc la va cac dut lugng tir.cac chét digt chéi
maleic hidrazit dugc st dung trén cay thudc la.

2 Tigu chuén vién din

I1SO 1042 Laboratory glassware — One-mark volumetric flasks {Dung cu thuy tinh phang thi nghiém —
Binh dinh mc mét vach).

ISO 1770 Solid-stem general purpose thermometers (Nhiét k& than cimg théng dung).

180 4793 Laboratory sintered (fritted) filters — Porosity grading, classification and designation (B% loc
x3p (thuy tinh x8p) phong thi nghiém — Phan loai theo dd x8p, phan loai va tén goi).

TCVN 5080 - 90 (ISO 4874) Thudc la va sdn pham thudc 14 - Diéu kién chung vé viéc 1y mau.
3 Nguyén tic

Pun s6i phan mau thit vai dung dich natri hydroxit @& loai bé cac hop chét bay hai. Thém bot kém va
dling khi hidro mdi sinh d& khir maleic hidrazit thanh sucxinic hidrazit ma sau @6 sé dugc thuy phan.
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Chung cat hidrazin dugc gidi phéng va do quang phd phic chdt mau vang véi

dimetylaminobenzaldehit.

Néu can, c6 thd phan huy so bd phan mau thlr bang axit va diing than dé l1am sach phan dich cét.

4 Thudc thi

Trong qua trinh phan tich chi sit dung cac thudc thir tinh khiét phan tich va nudc cat hoac nudc cé ds
tinh khiét tuong duong.

4.1 4-dimetylaminobenzaldehit, 20 g/l trong dung dich axit sunfuric 0,5 M.
4.1.1 Tinh ché thudc thir

Hoa tan 20 g 4-dimetylaminobenzaldehit trong 150 ml etanol nguyén chat. Cho thém 5 g bot than da
hoat hoa va khudy b&ng co hoc trong 5 phut. Loc qua phéu loc Buchner va thém tir tir 200 mi nuéc &
0°C vao dich loc trong khi van khudy lién tuc. Loc tinh thé mau trdng hoiic mau vang nhat qua phéu
Buchner va ding 50 mi nudc lanh &8 rifa tinh thé. Lam khé trong binh hiit &m chan khéng trén phospho
(V) oxit va bdo quan trong chai téi mau.

4.1.2 Chuan bi dung dich thudc thir

Hoa tan 2 g tinh thé da tinh ché trong 100 mi dung dich axit sunfuric 0,5 M (4.6); loc qua phéu loc béng
thuy tinh x8p, néu can.

Thuéc thlf nay cé thé én dinh dé&n 1 thang néu dudc bao quan trong chai t8i mau dé trong t lanh, néu
khéng thi hang ngay nén chudn bi thudc thlr méi.

4.2 Maleic hidrazit, dung dich tiéu chudn chifa tuong (ng 10 ug/ml.

Can 10 mg maleic hidrazit tinh khiét, chinh xac d&n 0,1 mg va hoa tan trong 100 ml dung dich natri
hidroxit 0,1 M (4.5) va pha loang bang nuéc d&n 1 000 mi.

4.3 Bot kém, cb ¢d hat 500 um, c6 mat do khéi khong qua 1,70 glem®.

Thuc t& cho thdy réng viéc st dung loai bét k&m la diéu rat quan trong. Can luu v 1a bt kém duge st
dung nén dudc kiém tra béing cach so sanh mau tao nén bdi cac dung dich tiéu chudn ciia hidrazin
sunfat va 4-dimetylaminobenzaldehit v&i mau ctia maleic hidrazit sau khi khif va chung cat.

4.4 Natri hidroxit, dung dich 12,5 M.

4.5 Natri hidroxit, dung dich 0,1 M,
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4.6 Axit sunfuric, dung dich 0,5 M.

4.7 Sét (ll) clorua ngam 4 nudc (FeCl,.4H,0).

Nén kiém tra thudc thit 38 d&m bao rang khdng tao mau vdi dung dich 4-dimetylaminobenzaldehit.
4.8 Chat chdng tao bot (sap paraffin hodic dau thuc vat tinh luyén).

49 Hat chéng séi trao.

4.10 D3u c6 nhiét dd séi cao, ding cho éng dung nhiét ké.

411 Thudc 14, biét trudc la khdng chita maleic hidrazit va co dic tinh giéng véi thude la ¢an thl
nghiém (xem chd thich trong 7.4).

5 Thiét bi, dung cu
Thiét bi, dung cu phéng thi nghiém théng thudng va cac dung cu sau :

51 Binh dinh mirc mét vach, dung tich 25 ml, 100 mi va 1 000 ml, phi hgp véi cac yéu ciu trong
ISO 1042, loai A.

52 Ong dong, dung tich 100 ml.
5.3 Cac, dung tich 250 mi.

54 Phéu loc bing thuy tinh x8p (phéu Buchner), cd d& x&p P 100, phu hdp vdi yéu cau cla
SO 4793.

5.5 Thiét bj chung cat hai nudc (xem hinh vé), gbm cb :
a) b tao hai nudc;
b} binh phan Ung / chung cat;
c) b ngung;
d) b&p dun néng kiém soat dudc & cac nhiét dé khac nhau.

Binh phan (g / chung cét phai 1 loai day phang, c6 dung tich 500 ml, binh c6 thanh day dugc gan véi
khép néi hinh cau va mot 8ng dung nhiét k& cd thang do tir 0 °C dén 360 °C phl hop véi yéu cau cla
IS0 1770, s6 9/75.
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May cdp haoi nudc va binh phan (g / chung cat phai duge néi véi nhau qua voi ba nhanh. Nhanh ra thy
ba dudc diing cho hdi nudc thai ra qua bd ngung khi khéng cén. Diéu nay cho phép duy tri tdc do sy
déu trong may phat khi dang thay binh phan (ing / chung cét.

Canh bao - Tat ca cac thiét bi phai dudc che chan bing Iugi an toan.

5.6 May so mau phan guang, thich hgp dé do & cac budc séng 425 nm, 455 nm va 485 nm va dugc

gan cac cuvet 10 mm.

6 Lay mau

Tién hanh 18y mau theo qui trinh qui dinh trong TCVN 5080-90 (ISO 4874).

7 Cach tién hanh
7.1 Chuin bi miu

Nghién mau trong ci nghién phong thi nghiém sao cho tat c& mau nghién lot hét qua sang cé cd 16
2 mm. Trén k§ mau da nghién.

7.2 Phdn miu thir

Can 1 g mau da chuan bi chinh xac dén 0,01 g.

7.3 Tién hanh xac dinh

Né&u can, cé thé phan huy so bd bang axit trudc khi phan huy bang kiém (xem phu luc A).
7.3.1 Phan huy bing kiém

Chuyén phan mau thi vao binh phan (mg / chung cat. Cho thém 50 ml dung dich natri hidroxit (4.4),
mot it chat chdng tao bot (4.8) va mét vai hat chéng sdi trao (4.9) vao binh. Dat nhiét ké cé thé do dudc
tir 0°C dén 360°C vao 8ng dung nhiét ké chita ddu co diém si cao (4.10) va dun ndng binh médt cach
cdn than, thinh thoang xoay binh. Giam lugng chifa trong binh cho dén khi nhiét k& chi 165 °C; thao tac
nay kéo dai khodng tir 10 min d&n 15 min. D& nguéi trong 5 min.

7.3.2 Chung cat (xem phu luc B)

Bat méay cdp hai nudc va dat 6ng dong dung tich 100 ml (5.2) chita 10 m! dung dich axit sunfuric (4.6).
sao cho diém cudi bd ngung thdp hen bé mat clia axit. Thém 0,5 g sét (il) clorua (4.7) va 15 g bdt kém
(4.3) vao lugng chia trong binh phan Ung / chung cat. N&i binh véi thiét bi va bat dau chung cat bang

cach suc hoi nudc vao binh va dun néng d&n 200 °C = 10 °C. Trong suét qua trinh chung cat duy tri téc
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d6 dong nudc lanh nhanh dén bd ngung. Trong sudt qui trinh chung cét duy tri binh & nhiét d nay dé
gam bdo trong vong 20 min nhan dugc khoang 100 mi dich cat. Trang dau ra cla bé ngung vao dich
c4t. Lam lanh dich cdt va loc qua phéu loc thuy tinh x8p (5.4) vao c8c dung tich 250 ml, ding 5 ml nudc
dé trang 6ng dong va phéu. Cho vai hat chdng soi trao vao céc va cho céc bay hdi trén bd phan gia
nhiét dén khi con trén 6 ml. Cach khac, dich cat c6 thé dugc cd dac trong bo bay hoi quay.

Néu can, dich c&t c6 thé dugc lam sach trudc khi tién hanh tiép (xem phu luc A).

&ng dan chiu nhiét

N8| véi b6 phan
cép hoi nudc

Thai nUdC == P

B & phan gia nhiét

Capnudclanh o )

s M

Thai nudc

C;ng dong
chia do

Hinh v& — Thiét bi diing dé xac dinh maleic hidrazit trong thudc 1a
13.3 Phan Ung vdi 4-dimetylaminobenzaldehit

L&m ngudi dich loc da cd dac nhu md ta trong 7.3.2, chuyén hét sang binh dinh mifc 25 ml (5.1) va cho
thém 2 mi dung dich 4-dimetylaminobenzaldehit (4.1) trudc khi thém nudc cho dén vach. Day nép binh,
%dn ky Iuong chiia trong binh va dé yén 30 min ndi ti.

89



TCVN 6944 : 2001

7.3.4 Do quang phf;
Lam day cuvet 10 mm bang dung dich thu dugc trong 7.3.3.

Cho 10 ml dung dich axit sunfuric (4.6) vao 2 ml 4-dimetylaminobenzaldehit (4.1) trong binh dinh mife,
pha loang bing nuéc dén 25 ml va lam ddy cuvet dGi chimg bang dung dich nay.

Do dé hap thu ctia dung dich thir nghiém trén may so mau phan quang (5.6) & cac budc song 425 nm,
455 nm va 485 nm.

Tinh d6 hap thu da hiéu chinh cla dung dich thif nghiém, A, tir cdng thic :

Aus + Aws
2

Aass —

trong do

Aups . Auss VA Ags 1a cac dd hap thu clia dung dich tuong ing & cac budc song 425 nm, 455 nm
va 485 nm.

Néu do hap thu & 455 nm vuct qua 0,8 thi pha loang ti€p dung dich thi bang hén hop cla 2 ml
4-dimetylaminobenzaldehit (4.1) va 10 ml dung dich axit sunfuric (4.6), da dugc pha loang bang nudc
dén 25 ml.

Thuc hién hai phép xac dinh trén ciing mét méau da chun bi.
7.4 Pudng hiéu chuin

Cho céc lugng 0 ml, 1 ml, 2 ml, 5 ml va 8 ml dung dich maleic hidrazit tiéu chudn (4.2), tuong (mg véi ti
0 pg dén 80 ug maleic hidrazit vao cac phan mau thif 1 g thudc 14 (4.11) va xIf ly nhu mé ta trong 7.3.1,
7.3.2va7.334trén.

Do dd hap thu clia cac dung dich thif tiéu chudn da chudn bi nhu trong 7.3.4. Chudn bi dudng hiéu
chudn lién quan dén dé hap thu véi ham lugng maleic hidrazit, tinh bing microgam cac dung dich thi
tiéu chuén.

Chu thich — Néu khéng cé sén thudc Ia thich hgp cho viéc hiéu chudn. thi viéc hiéu chudn dung dich maleic

hidrazit tiéu chudn khi khéng co thudc la 1a c6 thé chap nhan dugc.

8 Bidu thi k&t qua

8.1 Phuong phap tinh va cdng thirc
Poc tir dudng hiéu chudn lugng malsic hidrazit 6 mat trang dung dich mau thi,
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Ham lugng maleic hidrazit, biéu thi bAng microgam trén gam thudc la, dugc tinh theo céng thifc :

m 100

g
mo 100 —mw
trong dé

m la khéi lugng maleic hidrazit c6 trong dung dich mau thir da doc dudc tif dudng hiéu chudn,
tinh bang microgam;

me 12 kh&i lugng clia phdn mau thir thudc 14, tinh bang gam;

m, la ham lugng nudc trung binh clia mau.
viéc hiéu chinh nén dugc thuc hién déi véi moi d6 pha loéng tiép theo (xem 7.3.4).
L&y két qua 1a trung binh cla hai gia tri vi diéu kién cac yéu cau vé dé I3p lai (8.2) duge thoa man.
8.2 Do lap lai

Chénh léch gitra cac két qua trong cac phép xac dinh kép, dudc thuc hién trong cling thdi diém hoic ké
ti€p nhau, do cling mét ngudi phan tich khdng dudc vuot qua 5% gia tri trung binh clia chung, khi gia tri
trung binh dé 16n hon 10 pg/g, hodc 1 pg/g khi gia tri trung binh nhé hon 10 pg/g.

9 Bao cdo thir nghiém

Bao cao thlt nghiém phai chi rd phuong phap da sir dung va cac két qua thu dugc. Bao céo thit nghiém
cling phai dé cap dén tat ca cac chi tiét thao tac khong qui dinh trong tiéu chuin nay, hosc tuy v lua
chon (thi du, qui trinh dac biét dugc mé ta trong phu luc A), cung vdi moi chi tiét bat thudng khac ¢ thé
anh hudng tdi két qua.

Bao céo thif nghiém cling bao gdm tat ca cac thdng tin cdn thiét vé viéc nhan biét ddy di mAu thir.
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Phu luc A
Cac qui trinh bd sung ty chon
A.1 Khai quat

A.1.1 Céc protein c6 mat trong thudc |4 ddi khi cé thé lam tao bot qua nhiéu trong sudt qua trinh phan
huy ki8m va trong cac giai doan chung cat. Giai doan phén huy so bd bang axit dugc mo ta trong A.2 s&
pha v3 cac protein va han ché viéc tao bot.

A.1.2 Mét g8 loai thudc 14, dac biét la thudc la co ty 1& bazo cao, chita cac chat tu nhién gay nhidy
bing phan (ing mau va tao mau dd véi 4-dimetylaminobenzaldehit. Xir Iy dich cdt béng cacbon hoat
hoa nhu mé ta trong A.3 d8 han ché& anh hudng nay.

A.1.3 Khdng nén sif dung cac qui trinh nay trir khi ngudi phan tich thdy né can thiét cho cac mau cu

thé can thir nghiém.

A.2 Phin huy so bd b3ng axit

A.2.1 Thudc thir bd sung yéu ciu

A.2.1.1 Axit clohidric, dung dich khoang 3 M.

Pha loang 270 ml axit clohidric, p khoang 1,18 g/ml, bang nudc dén 1 000 ml va trén.
A.2.1.2 Dung dich natri hidroxit, 700 g/l.

A.2.2 Céch tién hanh

Chuyén phan mau thif sang binh phan mg / chung c&t. Thém 50 mi axit clohidric (A.2.1.1) va mét lugng
nhé sap paraffin. Bun ndng binh va cho séi Iong chifa trong binh & té¢ d6 vira phai cho dén khi thé tich
gidam xuéng tir 20 ml d&n 25 ml. Ding 25 ml nudc rira xudi xudng thanh binh va dun sdi lai cho dén khi
thé tich lai gidm xudng 20 ml dén 25 ml. D& ngudi.

Chu thich — O giai doan nay. thudc 14 d phan huy timg phan c6 thé dé qua dém, nhung mdt khi da cho thém
ratri hidroxit thi phai két thic phép thl cang sdm cang t6t.

Thém tif tir 50 ml dung dich natri hidroxit (A.2.1.2) trong khi van khudy lién tuc va tién hanh phan huy
bang kiém nhu trong 7.3.1.
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A3 Hap thu cacbon

A.3.1 Thudc thir b6 sung yéu cau

A.3.1.1 Cacbon hoat hoa. "
A.3.2 Cach tién hanh

Léc ky 1 phut dich cat thu dudc trong 7.3.2 cung vdi 2 g cacbon hoat hoa (A.3.1.1) va loc trudc khi co
d4c dén 6 ml nhu hudng dan trong 7.3.2.

San phim thich hop co ban sin, Chi uét ¢ thé thu duge te ban thu k¥ [SO/TC 126 (DIN. Germany. F.R) hoae tir 15O.
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Phuiuc B

Ch thich vé qui trinh chung cat

B.1 Ludi bao vé phai dudc d4t dung vi tri trong sudt qua trinh chung cét.

B.2 Sau khi chung cat, ding gang tay chiu nhiét va kinh bdo vé dé thao binh dang néng ra khdi thigt
bi. Thao nhiét k&, diing nit nhd d€ day kin 8ng dung nhiét k. Trang rita ng dén hai nudc cho sach
natri hidroxit. Rét lugng dung trong binh chi!ng cét qua sang bing st trong mang xa dé giir lai cac hat
k&m va trang binh ba 1an bang nudc va trang hai 1dn bang dung dich axit clohidric 10% (V/V) dé foai bd
kiém &n da két thanh vd ngoai va cac hat kém. Lam ddy binh bang dung dich axit clohidric cho d&n khi
s dung 13n sau.

Trudc khi s dung lai, trang binh ba lan béng nudc. Didu cén thiét d& loai bd hét k&m con sét lai vi
ching cd thé lam phan huy sém maleic hidrazit trong giai doan phan huy so bd clla phép xac dinh
tiép theo.

B.3 Binh chung c&t phai dugc kiém tra thudng xuyén vi chung cé thdi han st dung rat ngén do tac
dung cla dung dich natri hidroxit.

B.4 Nén sif dung md silicon cé do chan khéng cac dé béi 1én tat c& cac khdp cdu cla thiét bi. Khi cho
thém st (1) clurua va cac hat kém vao binh phan ang / chung cat phai chd y khéng dé€ hat nac dinh

vao md lam cén trd viéc lam kin khdp ndi.

B.5 Phaicht v khi thuc hign loai bd cac hat kém vi c6 thé nguy-hiém do chay.
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