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T I ª u   c h u È n   Q u è c  g i a  tcvn 7257 : 2003         

 
 
 

Thuèc l¸ vµ s¶n phÈm thuèc l¸   

X¸c ®Þnh hµm lîng nitrat tæng sè vµ nitrit tæng sè 

Tobacco and  tobacco products   Determination of total nitrate and nitrite contents  

 

 

1 Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph¬ng ph¸p quang phæ ®Ó x¸c ®Þnh hµm lîng nitrat tæng sè vµ nitrit tæng sè 

trong thuèc l¸ vµ s¶n phÈm thuèc l¸. 

2 Nguyªn t¾c 

Dïng lß vi sãng ë møc n¨ng lîng cao ®Ó chiÕt nhanh nitrat vµ nitrit (NO-
3, NO-

2) cña mÉu thö. 

X¸c ®Þnh hµm lîng nitrat tæng sè b»ng ph¬ng ph¸p quang phæ, dùa trªn ph¶n øng cña nitrat víi axit 

disunfophenol t¹o thµnh nitrofenoldisunfuric trong m«i trêng kiÒm  cã mµu ®Æc trng, ®o t¹i bíc sãng 410 nm. 

X¸c ®Þnh hµm lîng nitrit tæng sè b»ng ph¬ng ph¸p quang phæ, dùa trªn ph¶n øng cña nitrit víi axit 

sulfanilic vµ - naphtylamin trong m«i trêng axit cã mµu hång, ®o t¹i bíc sãng 540 nm. 

3 ThiÕt bÞ, dông cô  

Sö dông c¸c thiÕt bÞ, dông cô th«ng thêng cña phßng thö nghiÖm vµ ®Æc biÖt lµ c¸c lo¹i sau : 

3.1   M¸y ®o quang phæ, UV/VIS 

3.2   M¸y nghiÒn mÉu.  

3.3   C©n ph©n tÝch, cã ®é chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg. 

3.4 Lß vi sãng, c«ng suÊt 850 w, tÇn sè ho¹t ®éng 2450 MHz. 
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3.5   Nåi c¸ch thuû. 

3.6   Cèc thuû tinh chÞu nhiÖt, dung tÝch 250 ml. 

3.7   B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 50 ml; 200 ml; 500 ml vµ 1 000 ml. 

3.8   BÕp ®iÖn. 

3.9   GiÊy läc nhanh. 

3.10   Pipet. 

3.11   èng sinh hµn håi lu. 

3.12 GiÊy quú tÝm. 

4 Thuèc thö 

ChØ sö dông thuèc thö ®¹t chÊt lîng tinh khiÕt ph©n tÝch vµ chØ sö dông níc cÊt hai lÇn hoÆc níc ®· 

khö ion kh«ng chøa NO3
- vµ NO2

-.  

4.1   Dung dÞch axit phenoldisulfonic  

Chó thÝch1  Cã thÓ t¹o dung dÞch axit phenoldisulfonic b»ng c¸ch: Hoµ tan 25 g phenol tinh khiÕt trong      

150 ml H2SO4 ®Ëm ®Æc (d=1,84), thªm 75 ml axit H2SO4 bèc khãi. §un nãng 2 giê trong níc s«i, b¶o qu¶n trong 

lä tèi mµu. Còng cã thÓ hoµ tan 30 g phenol tinh khiÕt trong 200 ml H2SO4 ®Ëm ®Æc (d=1,84), l¾c ®Òu. Sau ®ã nèi 

b×nh víi èng sinh hµn håi lu vµ ®un trong 6 giê, b¶o qu¶n trong lä mµu tèi. 

4.2   Dung dÞch thuèc thö Griss  

Chó thÝch 2 : 

Thuèc thö Griss kiÓu cò - 1:  

Pha dung dÞch axit sulfanilic: hoµ tan 0,5 g axit sulfanilic trong 150 ml axit axetic 10 %.  

Pha dung dÞch  - naphtylamin: hoµ tan 0,1 g  - naphtylamin vµo 20 ml níc cÊt, khuÊy ®Òu, ®un s«i 

dung dÞch, ®Ó l¾ng, läc thu lÊy phÇn trong vµ cho thªm 150 ml axit axetic 10% l¾c ®Òu, b¶o qu¶n trong lä 

tèi mÇu. 

Thuèc thö Griss kiÓu cò - 2:  

Hoµ tan 150 ml axit axetic 99% trong 350 ml níc cÊt, cho thªm 0,10 g naphtylamin, råi thªm tiÕp 0,30 g 

axit sulfanilic, khuÊy tan vµ l¾c ®Òu. 
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Thuèc thö Griss c¶i tiÕn:  

Gåm 2 dung dÞch sunfanilamit vµ N(1-naphyl) etylen diamin dihydroclorua (NED)  

1)   sulfanilamit: C©n 5 g sulfanilamit hoµ tan trong 50 ml HCl ®Æc vµ 300 ml níc cÊt, ®ùng vµo b×nh ®Þnh 

møc 500 ml, pha lo·ng b»ng níc cho ®Õn v¹ch, l¾c kü. Dung dÞch nµy æn ®Þnh trong nhiÒu th¸ng. 

2)   N (1-naphtyl) etylen diamin dihydroclorua (NED): C©n 0,5 g NED råi hoµ tan trong 500 ml níc cÊt, b¶o 

qu¶n trong b×nh tèi mµu. Dung dÞch nµy kh«ng bÒn cÇn ph¶i thay hµng th¸ng hoÆc khi dung dÞch bÞ chuyÓn 

sang mÇu n©u. 

4.3   Dung dÞch nitrat tiªu chuÈn 10 ppm 

C©n chÝnh x¸c 0,1631 g KNO3 (4.5) kh« cho vµo b×nh ®Þnh møc 1 000 ml, sau ®ã hoµ tan b»ng níc cÊt 

vµ thªm níc cÊt ®Õn v¹ch. Trén ®Òu dung dÞch, thu ®îc dung dÞch tiªu chuÈn cã nång ®é 100 mg/l 

(100 ppm), pha lo·ng 10 lÇn ®îc dung dÞch nitrat tiªu chuÈn cã nång ®é 10 ppm. 

4.4   Dung dÞch nitrit tiªu chuÈn 5 ppm  

C©n chÝnh x¸c 0,375 g NaNO2 kh« chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 1 000 ml (3.7), hoµ tan b»ng níc cÊt, 

thªm níc ®Õn v¹ch, thu ®îc dung dÞch tiªu chuÈn 250 ppm NO-
2. Pha lo·ng 50 lÇn ®Ó cã ®îc dung 

dÞch tiªu chuÈn 5 ppm NO-
2. 

4.5   Kali nitrat (KNO3) 

4.6   Dung dÞch amoni hydroxit (NH4OH) hoÆc natri hydroxit (NaOH) 10 %.  

5   Ph¬ng ph¸p chiÕt nitrat vµ nitrit b»ng lß vi sãng 

ChiÕt NO-
3 vµ NO-

2 b»ng lß vi sãng cã thÓ lo¹i trõ hÇu hÕt c¸c ¶nh hëng xÊu tíi kÕt qu¶ ph©n tÝch nitrat 

vµ nitrit. C¸ch lµm nh sau: 

5.1   Th¸i nhá, trén ®Òu mÉu, c©n 10 g mÉu nguyªn liÖu hoÆc 1 g mÉu kh« cho vµo cèc thuû tinh chÞu 

nhiÖt 250 ml (3.6), thªm níc cÊt ®Õn kho¶ng 200 ml. 

5.2   Cho cèc vµo lß vi sãng, tiÕn hµnh ®un ë møc n¨ng lîng cao 100 % trong thêi gian 7 phót (còng 

cã thÓ ®un ë møc n¨ng lîng 70 % víi thêi gian 12 phót). 

5.3   LÊy ra ®Ó nguéi, läc bá b· vµ thªm níc vµo phÇn dÞch läc ®Õn 200 ml. LÊy 10 ml ®Ó x¸c ®Þnh 

NO3
-
  vµ 10 ml ®Ó x¸c ®Þnh NO2

- 
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6   Ph¬ng ph¸p x¸c ®Þnh nitrat 

6.1 X©y dùng ®êng chuÈn NO3
- : LËp dÉy chuÈn 0 ppm NO3

-  ®Õn 1 ppm NO3
-: 

ChuÈn bÞ mét d·y cèc 250 ml (3.6), thªm vµo mçi cèc mét lîng dung dÞch nitrat tiªu chuÈn nång ®é  

10 mg/l theo thø tù lÇn lît  0,0 ml; 0,5 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 3,0 ml; 4,0 ml; 5,0 ml. 

§un c¸ch thuû cho bay h¬i ®Õn kh« kh«ng bÞ ch¸y vµ ®Ó nguéi. 

Chó thÝch 3 - Cã thÓ c« c¹n b»ng lß vi sãng ë møc n¨ng lîng thÊp 30 %, thêi gian tõ  7 phót ®Õn 10 phót. 

Dïng pipet (3.10) lÊy vµo mçi cèc 1 ml dung dÞch axit phenoldisulfonic (4.1) vµ l¾c m¹nh ®Ó cho ph¶n øng 

x¶y ra nhanh.  

§Ó yªn trong 10 phót, sau ®ã thªm vµo mçi cèc kho¶ng 20 ml níc cÊt. CÈn thËn thªm tiÕp vµo mçi 

cèc 8 ml dung dÞch NH4OH (4.6) ®Ó cho pH trong kho¶ng tõ 10 ®Õn 11. 

Chó thÝch 4 - Cã thÓ trung hoµ dung dÞch b»ng c¸ch nhá tõng giät dung dÞch NaOH 10% (thö b»ng giÊy         

qu× tÝm). Dung dÞch sÏ chuyÓn mµu vµng (d mét Ýt NaOH kh«ng ¶nh hëng ®Õn mµu cña dung dÞch). 

ChuyÓn dung dÞch trong cèc vµo b×nh ®Þnh møc 50 ml (3.7) vµ ®Þnh møc ®Õn v¹ch, l¾c kü.  §o ®é hÊp thô 

cña dung dÞch ë bíc sãng 410 nm. Sau ®ã dùng ®êng chuÈn cña c¸c dung dÞch NO3
-  cã nång ®é tõ     

0 ppm NO3
-  ®Õn 1 ppm NO3

-. 

6.2   §o mÉu 

ChuÈn bÞ d·y cèc 250 ml (3.6), lÊy vµo mçi cèc 10 ml dung dÞch mÉu ®· chiÕt b»ng lß vi sãng (5.3). TiÕp 

tôc c¸c bíc nh  víi d·y dung dÞch tiªu chuÈn. §o ®é hÊp thô cña dung dÞch mÉu ë bíc sãng 410 nm. 

§o dung dÞch mÉu vµ dung dÞch tiªu chuÈn díi cïng mét ®iÒu kiÖn. 

X¸c ®Þnh nång ®é NO3
- trong dung dÞch dùa vµo ®êng chuÈn vµ gi¸ trÞ ®o mÉu trªn m¸y, tõ ®ã suy ra 

hµm lîng NO3
- trong mÉu. 

TiÕn hµnh thö mÉu tr¾ng ®ång thêi víi viÖc ph©n tÝch phÇn mÉu, b»ng c¸ch dïng tÊt c¶ c¸c thuèc thö  

nhng sö dông níc cÊt thay cho phÇn mÉu thö. 
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6.3   TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm lîng nitrat trong mÉu, cNO3, ®îc tÝnh theo c«ng thøc sau: 

 

         cNO3  = 

trong ®ã 

a   lµ hµm lîng NO3
- trong phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng miligam; 

V   lµ thÓ tÝch dung dÞch mÉu sau khi chiÕt, tÝnh b»ng mililit; 

v'   lµ thÓ tÝch dung dÞch trÝch ra ®Ó x¸c ®Þnh, tÝnh b»ng mililit; 

m   lµ khèi lîng mÉu, tÝnh b»ng gam; 

1000   lµ hÖ sè chuyÓn ®æi tõ gam sang miligam. 

Hµm lîng nitrat ®îc biÓu thÞ b»ng mg NO3
-. 

7 Ph¬ng ph¸p x¸c ®Þnh nitrit 

7.1    Dùng ®êng chuÈn NO2
- : D·y tiªu chuÈn tõ 0  0,5 ppm NO-

2 sö dông thuèc thö Gris kiÓu cò. 

 
7.2   ChuÈn bÞ mét dÉy b×nh ®Þnh møc 50 ml (3.7) : Cho lÇn lît vµo mçi b×nh mét lîng dung dÞch 

nitrit tiªu chuÈn nång ®é 5 ppm (4.4) theo thø tù  0,0 ml; 0,5 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 3,0 ml; 4,0 ml vµ 5,0 ml. 

Thªm vµo mçi b×nh 1 ml thuèc thö sulfanilic vµ 1 ml thuèc thö  - naphtylamin. Thªm níc ®Õn v¹ch vµ l¾c kü. 

Sau 20 phót, ®o ®é hÊp thô cña dung dÞch ë bíc sãng 520 nm. Dùng ®êng chuÈn cña nång ®é NO2
- 

trong dung dÞch  tõ  0 ppm NO2
-  ®Õn 0,5 ppm NO -

2 vµ ®é hÊp thô thu ®îc. 

7.3   §o mÉu : ChuÈn bÞ mét d·y b×nh ®Þnh møc 50 ml (3.7), lÇn lît cho vµo mçi b×nh 10 ml dung dÞch 

mÉu. Thªm vµo mçi b×nh 1 ml thuèc thö sulfanilic vµ 1 ml thuèc thö   - naphtylamin. Thªm níc cÊt 

®Õn v¹ch vµ l¾c kü.  

Sau 20 phót ®o ®é hÊp thô cña dung dÞch ë bíc sãng 520 nm. §o dung dÞch mÉu vµ dung dÞch tiªu 

chuÈn díi cïng mét ®iÒu kiÖn. 

X¸c ®Þnh nång ®é ppm NO2
- trong dung dÞch dùa vµo ®êng chuÈn vµ sè ®o mÉu trªn m¸y, tõ ®ã suy ra 

hµm lîng NO2
- trong mÉu. 
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Chó thÝch 5 -  Cã thÓ dïng thuèc thö Griss c¶i tiÕn: §iÒu 7.2 thay 1 ml thuèc thö sulfanilic vµ 1 ml thuèc thö  - 

naphtylamin b»ng 1 ml thuèc thö sulfanilamit vµ 1 ml thuèc thö N(1-naphtyl) etylen diamin dihydroclorua (NED) 

vµo mçi b×nh. 

TiÕn hµnh thö mÉu tr¾ng ®ång thêi víi viÖc ph©n tÝch phÇn mÉu, b»ng c¸ch dïng tÊt c¶ c¸c thuèc thö  

nhng sö dông níc cÊt thay cho phÇn mÉu thö. 

7.4   TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm lîng nitrit, cNO2, trong mÉu ®îc tÝnh theo c«ng thøc sau: 

 

                             cNO2  = 

trong ®ã 

a   lµ hµm lîng NO2
- trong phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng miligam; 

V   lµ thÓ tÝch dung dÞch mÉu sau khi chiÕt, tÝnh b»ng mililit; 

v'   lµ thÓ tÝch dung dÞch trÝch ra ®Ó x¸c ®Þnh, tÝnh b»ng mililit; 

m   lµ khèi lîng mÉu, tÝnh b»ng gam; 

1000   lµ hÖ sè chuyÓn ®æi tõ gam sang miligam. 

Hµm lîng nitrit ®îc biÓu thÞ b»ng mg NO2
-. 

8   B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm ph¶i nªu râ hµm lîng nitrat tæng sè (hoÆc nitrit tæng sè) thu ®îc vµ ph¬ng ph¸p 

®· sö dông, cïng víi tÊt c¶ c¸c chi tiÕt thao t¸c kh«ng qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy, hoÆc tuú ý lùa 

chän cïng víi c¸c chi tiÕt bÊt thêng nµo kh¸c cã thÓ ¶nh hëng tíi kÕt qu¶. 

 

 

__________________________ 

 


