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TIEU CHUAN QUOAC GIA TCVN 7251 : 2003
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Thuoc la va san pham thuoc la -

Xac dinh ham lugng clorua hoa tan

Tobacco and tobacco products —

Determination of dissoluble chloride content

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng clorua hoa tan cé trong thudc la va san pham
thudc la.

2 Nguyén tac

Ham lugng clorua hoa tan clia mau thr dudc xac dinh béng phuong phap chudn d6 véi dung dich

bac nitrat tiéu chuén, st dung kali cromat lam chi thi mau. "

3 Thiét bi, dung cu

S dung cac thiét bi, dung cu théng thudng clia phong thr nghiém va déc biét la cac loai sau :
3.1 Buret, dung tich 5 ml chia vach dén 0,05 ml.

3.2 Binh dinh murc, dung tich 100 ml; 1 000 ml.

3.3 Chén nung béng st cé nap, dung tich 25 ml.

3.4 Pipet, dung tich 20 ml, 50 ml.

3.5 pH-met.

3.6 Tu say, c6 thé duy tri nhiét d6 tir 40°C + 140°C.

"' C6 thé st dung phuong phap qui dinh trong phu luc A
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3.7 Bép dién.

3.8 Lo nung, c6 thé duy tri nhiét d6 & 460 °C.

3.9 May nghién mau, c6 kich thuéc 16 < 0,5 mm.
3.10 Giay loc nhanh.

3.11 Can phan tich, c6 d6 chinh xac dén 0,1 mg.

3.12 Ray, cb kich thuéc 16 sang < 0,5 mm.

4 Thuéc thi

Chi st dung thuéc th dat chat lugng tinh khiét phan tich, trir khi c6 qui dinh khac, st dung nudc cét hai

lan khéng chira clorua.
4.1 Nuéc cat, c6 do dan dién nhd hon 2 uS/ cm, pH 5,6 - 7,0.

4.2 Dung dich natri clorua (NaCl) tiéu chuan 0,02N: Can chinh xac 1,1689 g NaCl tinh khiét da
séy kho & 140°C cho vao binh dinh mic dung tich 1 000 ml (3.2), hoa tan bang nudc (4.1) va thém nudc

dén vach.

4.3 Dung dich bac nitrat (AgNO;) tiéu chuan 0,02N: Can chinh xac 3,397 g AgNO, cho vao
binh dinh miic dung tich 1 000 ml (3.2), hoa tan b&ng nudc (4.1) va thém nudc dén vach. Chuén hoa
ndéng dé bang cach chudn d6 véi dung dich NaCl 0,02 N (4.2). Bung dung dich trong lo t6i mau,
trudc khi st dung phai chudn hoa néng do.

4.4 Dung dich kali cromat (K,CrO,) 5% pha trong nuéc.

5 Cach tién hanh
5.1 Chuan bi miu

Say mau & nhiét dd6 nhd hon hodc bang 40°C dén khé réi nghién nhd, cho qua ray cé kich thuéc

16 < 0,5 mm. Sau d6 bdo quan trong lo t6i mau.
5.2 Phan huy mau
Can chinh xac 2,0 g mau da dudc chuan bi theo 5.1 cho vao chén nung béng st (3.3).

Tro hoa so bd trén bép dién (3.7), tranh ngon Ifa chay bung, sau d6 cho vao 16 nung & nhiét do
khoang 460°C (3.8) dén khi chay hét chat hitu cd, mau chuyén sang mau trdng (nung khoang 3 gid).
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D& ngudi, hoa tan tro bang 20 ml nudc cat (4.1), loc hén hdp cho vao binh dinh miéic 100 ml va thém

nudc dén vach, lac déu.

Dung pipet 1dy 20 ml dich loc cho vao binh dinh mic va dung pipet (3.4) thém tir 3 giot dén 4 giot
kali cromat (4.4).

Dung buret (3.1) dé chudn d6 bang dung dich bac nitrat tiéu chudn (AgNO,) 0,02 N (4.3) cho dén khi

dung dich chuyén sang mau do.

Tién hanh thr mau trdng déng thdi véi viéc phan tich phdn mau thé, béng cach dung tat ca céac

thuéc thir nhung st dung nuéc cat thay cho phan mau thi.

6 Tinh toan va biéu thj két qua
Ham luong clorua, Cl, c6 trong mau dudc tinh theo cong thiic sau:

(a-b) x N x 35,45 x100 x (100/20)
1000 x m

%Cl =

(@-b)x N x17,725
m

%Cl =

trong do6
a lathé tich dung dich AgNO; tiéu chudn da dung dé chudn dé mau thd, tinh bang mililit;
b |a thé tich dung dich AgNO, tiéu chudn da dung dé chudn dé mau trang, tinh bang mililit;
N 1a néng dé duong lugng clia AgNO;
1 000 1a hé s& chuyén déi tir gam sang miligam;
m |a khé&i lugng mau, tinh bang gam;
35,45 la duong lugng gam cla clo;

100/20 Ia hé so trich.

Ham lugng clorua hoa tan cé trong thuéc la dugc biéu thi bang phan tram khéi luong (%).

7 Bao cao thu nghiém

Bao céo th(r nghiém phai néu ré ham lugng clorua hoa tan thu dudc va phuong phap da st dung,
cling Vvdi tat ca cac chi tiét thao tac khong qui dinh trong tiéu chudn nay, hoac tuy y Iua chon clng véi

céc chi tiét bat thudng nao khac c6 thé anh hudng téi két qua.
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Phu luc A
(tham khao)

Xac dinh clorua héa tan biang phuong phap

chuan do dién thé

A.1 Nguyén tac
A.1.1 Phuong phap nay dua vao phan (ing hoa hoc tao thanh mudi clorua bac rat it tan
Cl+ Ag® = AgClI

Mau duoc tro hoa khé sau d6 hoa tan trong nuéc, dung dich nay dudc xac dinh trén thiét bi phan tich clo

(Chloride Analyzer).
A.1.2 Nguyén ly hoat dong cua thiét bi Chloride Analyzer

Cho chinh xac moét thé tich dung dich miu can do (0,5 ml) vao dung dich dém axit. Thiét bi
Chloride Analyzer tu ddng chudn d6 cac ion CI théng qua dong khéng déi da biét gitra hai dién cuc bac
cung c8p cac ion Ag'. Cac ion Ag® nay két hop véi cac ion Cl trong mau tao thanh AgCl 6 dang
huyén phu. Trong qua trinh chuén, cac két qua hién sé dudc cap nhat 3 gidy mét lan. Trong giai doan
nay cac ion Ag* da dudc dua vao mau sé& két hop véi mét don vi do cla ion CI. Khi tat ca cac ion CI
két tia 6 dang AgCl, thi cac ion Ag* bat dau xuat hién va d6 dan dién cla dung dich thay ddi. Su
thay d6i nay duodc phat hién béng cac dién cuc nhay cam déng thdi may nguing doc, két qua hién thi

truc ti€p bang mg Cl/l hoac mg % mudi.

CHU THICH 1 — Mau clo trong dung dich phai cé ai luc ion thdp, pH trung tinh va khéng chiia cac chat

phan (ng v6i Ag* (ngoai CI), khéng chifa cac chéat rén va cac chat ran hoa tan v6i ndng do cao.

A.2 Thiét bi, dung cu

S’ dung cac thiét bi, dung cu théng thudng clia phong thir nghiém va dac biét la cac loai sau :
A.2.1 Chén nung bing st cé nap, dung tich 25 ml.

A.2.2 Binh dinh murc, dung tich 25 ml.

A.2.3 Céc thuy tinh, dung tich 10 ml va 50 ml.

A.2.4 Giay loc nhanh.
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A.2.5 Micro pipet, c6 dung tich 1 000 pl.
A.2.6 Lo nung, c6 thé duy tri nhiét dd 6 460°C va nhiét do 1 200°C.
A.2.7 Can phan tich, d chinh xac dén 0,1 mg.
A.2.8 Thiét bi MK Il Chloride Analyzer 926 hoac thiét bi chuan dé clo bing dién cuc bac phu hgp.
A.2.9 Tu sdy, c6 thé duy tri nhiét d6 & 40°C + 110°C.
A.2.10 May nghién mau, c6 kich thuéc 16 ray < 0,5 mm.
A.2.11 Bép dién.

A.2.12 Que khuay.

A.3 Thuéc thar

Chi st dung thuéc th(r dat chét lugng tinh khiét phan tich, trir khi cd qui dinh khac va nu6c céat hai lan
khéng chia clo.

A.3.1 Dung dich chudn 200 ml Cl/l theo NaCl, Sherwood Scientific.

A.3.2 Dung dich hdn hdp dém axit chira axit axetic va axit nitric d€ duy tri pH &n dinh cho qua trinh

chudn dd, tao keo 6n dinh cho két tla va giup cac phan (ng xay ra & dién cuc.

CHU THICH 2 — Dung dich dém axit 14 chat #n mon nén tranh tiép xuc truc tiép véi da. Rira béng nudc nhiing noi

bi ti€p xuc v6i dung dich dém.
B3o quan dung dich & nhiét do 25 °C, tranh anh sang mat trdi chiéu truc tiép.

Dung dich chu&n luén luén phai dudc day nap kin d& khong lam thay d8i ndng dd clo clia dung dich.

A.4 Cach tién hanh

A.4.1 Chuan bi mau thir

Say mau & nhiét dé nhd hon hodc bang 40°C cho dén khé réi nghién nhd, cho qua ray c¢6 kich thuéc

16 < 0,5 mm. B3o quan trong lo t6i mau.

A.4.2 Phan huy mau

Can chinh xac 1,0 g mau da dudc chuén bi theo A.4.1 cho vao chén nung bang si (A.2.1).

Tro hoa so b trén bép dién (A.2.11), tranh ngon Ira chay bung, sau dé cho vao 16 nung & nhiét do
khoang 460°C (A.2.6) d&n khi chay hét chat hitu cd, mau chuyén sang mau trédng (nung khoang 3 gid).
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D& nguodi, hoa tan tro bang 10 ml nudc, loc hdn hop cho vao binh dinh mic 25 ml (V) va thém nudc cat

dén vach muec, 13c déu.

A.4.3 Hiéu chinh may

P& dam bao dd chinh xac clia phép do, trudc khi thuc hién do mau, can hiéu chinh may.
A.4.4 Pomiu

Gilr cac dién cuc chim trong céc, 1ay 0,5 ml (V,) dung dich mau cho vao céc (A.2.3) va &n nat "titrate”.

Khi que khudy diing, ghi két qua hién thi trén man hinh (mgCl/l hodc mg Cl % mudi).

CHU THICH 3 — Sau khi chudn d6 dudc 5 mau, dén bao hiéu su thay ddi chat phan (ing bat sang, thi chi c6 thé
chudn d6 thém dudc 2 mau nita. Sau d6 thay dung dich dém (A.3.2) va tién hanh nhu (A.4.3).

A.5 Tinh toan va biéu thi két qua

Tinh két qua theo % khéi luong khé clia mau thlt, st dung cong thic:
mgCl x V, xk x 100

%Clo =
V, xmx 1000

trong dé

mgClI la chi sé doc trén may xac dinh clo;

k 1a h& s6 chuyén doi vé kho kiet (k =0

w la d6 4m);

V, lathé tich dung dich mau trong binh dinh mc, tinh bang mililit;
V, lathé tich dung dich mau dung dé phan tich, tinh bang mililit;
m 1a khéi luong mau thi, tinh bang gam;

1000 14 hé s6 chuyén déi tir gam sang miligam.

Ham lugng clorua hoa tan c6 trong thudc la dugc biéu thi bang phan tram khaéi luong (%).
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