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本标准修改采用国际标准ISO 4876:1980!(烟草及烟草制品— 马来酞麟残留量的测定》

为便于使用，与ISO 4876:198。相比，本标准做了下列编辑性修改

— 标准名称:“马来酞麟(maleic hydrazide)”的通用名称应为“抑芽丹卜

— 删除ISO 4876:1980的前言;

— 删除ISO 4876:1980的参考资料;

— 增加规范性引用文件，引用标准采用已经转化为国家标准或行业标准的国际标准

本标准的附录A是规范性附录，附录B是资料性附录。

本标准由国家烟草专卖局提出。

本标准由全国烟草标准化技术委员会(TC144 )归口。

本标准起草单位:国家烟草质量监督检验中心。

本标准主要起草人:张威、唐纲岭、朱永平、徐亮、宗维勇、刘惠民。
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烟草及烟草制品 抑芽丹残留量的测定

紫外分光光度法

1 范 围

    本标准规定了烟草及烟草制品中抑芽丹残留量的测定方法。

    本标准适用于烟草及烟草制品中抑芽丹残留量的测定。

2 规范性 引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 19616 烟草成批原料取样的一般原则(GB/T 19616-2004,ISO 4874:2000,MOD)

    YC/T 31 烟草及烟草制品 试样的制备和水分测定 烘箱法(YC/T 31-1996,ISO 2881;1992,

                eqv)

    ISO 1042 实验室用玻璃器皿— 单标线容量瓶

    ISO 4793 实验室烧结(多孔)过滤器孔隙度、分级和命名

3 原理

    将样品在氢氧化钠溶液中煮沸除去挥发性碱性化合物。加人锌粒，由新生态氢将抑芽丹还原成丁

二酸酞腆，并随后水解。蒸馏释放出的联氨，分光光度法测定它与4一二甲基氨基苯甲醛形成的黄色化

合物。如有必要，可将试样先用酸消化，并用活性碳净化馏出液。

4 试剂与材料

    使用分析纯试剂，水应为蒸馏水或同等纯度的水。

4.1  4一二甲基氨基苯甲醛溶液，每升。. 5 mol/L硫酸溶液中含20 go

4.1.1 试剂的提纯:称取20. 00 g 4一二甲基氨基苯甲醛溶解于150 ml一无水乙醇中，加人5g活性炭，

搅拌5 min。用布氏漏斗过滤。边搅拌边缓慢地将200 mI.0℃的水加人滤液中。用布氏漏斗过滤析出

的白色或淡黄色结晶，并用50 ml，冷水冲洗结晶。将结晶放人五氧化二磷真空干燥器中干燥，并储藏

在深色瓶中备用。

4. 1.2 溶液的配制:称取2. 00 g提纯过的结晶溶于100 mLO. 5 mol/L硫酸溶液((4.6)中;如有必要，用

烧结玻璃增祸过滤。溶液于冰箱中避光保存可稳定一个月。否则应当日配制。

4.2 抑芽丹标准溶液,10 pg/mL。称取10 mg抑芽丹精确至0. 1 mg,溶于100 ml-0. 1 mol/L氢氧化

钠溶液((4.5)中，用水稀释至1 000 m工_。

4. 3 锌粒，粒度500 I'm，堆积密度不大于1.70 g/cm'。锌的纯度非常重要，建议进行检查。可以通过

比较由硫酸联氨和4一二甲基氨基苯甲醛的标准溶液产生的颜色和抑芽丹经还原及蒸馏之后产生的颜

色来检查 。

4.4 氢氧化钠溶液,12.5 mol/Le

4.5 氢氧化钠溶液，。.1 mot/L.

4.6 硫酸溶液，0.5 mot/Lo
                                                                                                                                                                        I
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4.7 四水合氯化亚铁((FeCl, " 4Hi0):应检查其不与4一二甲基氨基苯甲醛溶液产生颜色。

4.8 防泡沫剂(液体石蜡或精制植物油)。

4.9 防爆沸颗粒(如瓷环、沸石等)。

4.10 温度计插孔用高沸点油(如蓖麻油)。

4. 11 烟叶，无抑芽丹，且具有与测试样品(见7. 4注)相似的特性。

5 仪器

    常用实验仪器及下述各项:

5. 1 容量瓶，25 mL,100 mL,1 000 mL，按照ISO 1042A级的要求。

5.2 量筒，100 ml,

5.3 烧杯，250 mL.

5.4 布氏烧结玻璃漏斗，孔度级别P100，按照ISO 4793的要求。

5.5 水蒸气蒸馏装置见图1.

热燕汽源 ~

                                    图1 抑芽丹测定装置图

    水蒸气蒸馏装置，包括:

    — 蒸汽发生器;

    — 反应/蒸馏瓶;

    — 冷凝管 ;

    — 调温电炉。

    反应/蒸馏瓶为500 mL的平底厚壁烧瓶，带一个温度计插孔，内插一支00C ̂-360℃的温度计。

    蒸汽发生器和反应/蒸馏瓶通过三通阀连接，第三个出口用做不需要蒸汽时导人废水池，这样当更

换反应/蒸馏瓶时能使蒸汽发生器保持稳定的沸腾速度。

    警告:整个装置要用安全隔板围起来。

5.6 分光光度计，可测定425 nm,455 nm和485 nm处的吸光度，配有10 mm比色皿。
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6 采样

按GB/T 19616抽取样品

7 操作 步骤

7. 1 样品的制备

    按YC/T31制备样品，测定样品水分含量

7.2 试 料

    称取1g制备好的样品，精确至。.01 go

7.3 测 定

    如果需要，碱消化前可先用酸预消化(见附录A).

7.3. 1 碱消化

    把样品放人反应/蒸馏瓶中，加人50 ml-氢氧化钠溶液((4.4)，少许防泡沫剂(4.8)和几粒防爆沸颗

粒(4.9)。将温度计插人含有高沸点油((4.10)的温度计插孔内。小心加热，不时旋动样品。持续加热使

瓶中的内容物减少，直至温度达到1650C，约需10 min-15 min。然后冷却5 mine

7. 3.2 蒸馏(参见附录B)

    开启蒸汽发生器，以盛有10 mL硫酸溶液(4.6)的100 mL量筒((5.2)作为接收器，冷凝管末端应浸

人硫酸中。加。. 5 g氯化亚铁((4.7)和15g锌粒(4.3)于反应/蒸馏瓶中。立即将反应/蒸馏瓶与整个装

置连接起来，使蒸汽导人瓶中开始蒸馏，加热试样到200℃士10 0C ,蒸馏过程中冷凝管冷凝应充分。使

蒸馏瓶始终维持2000C，保证20 min左右收集到100 mL馏出液。用水冲洗冷凝管末端，合并到馏出液

中。冷却馏出液，用布氏烧结玻璃漏斗((5.4)将馏出液过滤到250 mL的烧瓶中，用5 mL水冲洗量筒和

漏斗。在烧杯中加少量防爆沸颗粒，在电炉上浓缩样品至约6 m1.(不得少于6 mL)。馏出液也可用旋

转蒸发仪浓缩。

    如有必要，在进行下一操作前，馏出液可进行净化(参见附录A).

7.3.3 与4一二甲基氨基苯甲醛反应

    冷却7.3. 2所得浓缩馏出液，定量转人25 mL(5. 1)容量瓶中。加人2 mL4一二甲基氨基苯甲醛溶

液((4.1)，用水定容至刻度。将容量瓶塞紧，摇动混和均匀，置于暗处30 min.

7.3.4 分光 光度计 测定

    将7. 3. 3所得溶液倒人10 mm比色皿中。

    加10 mL硫酸溶液((4.6)和2 mL4一二甲基氨基苯甲醛溶液(4.1)于25 mL容量瓶中，用水定容至

刻度。以此溶液为参比溶液。

    用分光光度计测定溶液在425 n-,455 nm和485 nm波长处的吸光度

按式(1)计算溶液的校正吸光度A_:

                                    A ，= A
A。:-I- A-

    式中A,as .Aas、人e分别是溶液在425 nm,455 nm和485 nm处的吸光度。

    如果455 nm处的吸光度超过。.8，则应使用参比溶液稀释

    同一样品要进行两次平行测定

7.4 标准曲线

    在各为1g的烟草试样((4.11)中分别加人0 m工、1 mL,2 mL,S mL和Sm工的抑芽丹标准溶液，相

当于。-V80 Kg抑芽丹。然后按7. 3. 1, 7. 3. 2和7. 3. 3进行处理。

    按7. 3.4测定溶液的吸光度，绘制标准曲线。

    注:如果没有合适的烟草样品用于制作标准曲线，也可以不使用烟草样品而直接用抑芽丹标准溶液制作。

                                                                                                                                                                        只
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8 结果的计算与表述

计算方法和公式

由标准曲线读取样品溶液中抑芽丹的含量。

抑芽丹的含量Rp，以微克每克表示，由式((2)得出:

Rp一mm.、挂w                     (2)

    式中 :

    m— 由标准曲线读取的样品溶液中抑芽丹的质量，单位为微克(Rg);

    m,— 样品质量，单位为克(g) ;

    w— 样品水分含量，%(质量分数)。

    稀释时进行校正(见7.3.4)0

    以两个平行测定结果的平均值作为结果。重复性应满足8. 2的要求。

8.2 重复性

    由同一操作者在同一时间或顺序进行的两个测定结果之间的差异，当平均值大于10 fig/g时不应

超过平均值的5%;当平均值少于10 Ig/g时则不能超过1 Kg/g=

9 测试报告

    测试报告应包含所用的方法和得到的结果。报告还应包含本方法未规定的、或是选择性的操作条

件(如附录A所述的特殊程序)，以及可能对结果产生影响的其他情况。

    报告应包含样品的唯一性资料。
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  附 录 A

  (规范性附录)

选择性附加操作

A. 1 概 述

A.1.1 碱消化和蒸馏时烟叶中的蛋白质有时会引起大量的泡沫。A. 2所述的酸预消化可以将蛋白质

分解，减少泡沫产生

A. 1.2 有些烟叶，特别是碱性物质含量高的烟叶，含有干扰显色反应的天然物质，与4一二甲基氨基苯

甲醛反应产生红色。按A.3用活性炭处理馏出液可去除这种干扰

A.1.3 除非分析人员认为所测试的样品需要，这些操作一般不需采用。

A.2 酸预 消化

A. 2. 1 试荆

A.2.1.1 盐酸溶液,3 mol/I。将270 ml密度为1. 18 g/mL的盐酸用水稀释至1 000 mLo

A.2.1.2 氢氧化钠溶液，700 g/L

A. 2.2 操作步骤

    将试料移人反应/蒸馏瓶中。加人50 ml，盐酸(A.2.1.1)和少量石蜡。加热反应/蒸馏瓶使溶液缓

慢煮沸，直至液体体积减少为20 mL-25 mL。用25mL水冲洗瓶壁，再次煮沸至瓶内液体体积减少至

20mL-25 ml。停止加热，静置冷却。
    注:此部分消化的样品可以放置过夜。一但加人氢氧化钠，则应尽快完成整个操作过程。缓缓加人50 mL氢氧化钠

        溶液(A. 2.1. 2)，边加边摇动。然后按 7.3.1进行碱消化。

A. 3 活性炭净化

A. 3. 1 试剂

A.3.1.1 活性炭

A.3.2 操作步骤

    将7. 3. 2所得馏出液与2g活性炭混合，摇动1 min，过滤后按7.3.2将溶液浓缩至6 ml,.
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    附 录 B

  (资料性附录)

蒸馏操作注意事项

B. 1 蒸馏时安全隔板要放在合适的位置。

B. 2 蒸馏结束后，取下热的反应/蒸馏瓶时应佩戴隔热手套和防护镜。取出温度计，用小木塞塞紧温

度计插孔。将蒸汽导人管上的氢氧化钠冲洗干净。把反应/蒸馏瓶内的剩余物倒人水槽中的铁丝网里

收集剩余锌粒。用水冲洗烧瓶三次，然后用10%(体积分数)盐酸溶液冲洗两次以除去固结的苛性碱和

锌粒。烧瓶中装满盐酸溶液直至下次使用。

    再次使用前，用水冲洗烧瓶三次。这样做是为万除去瓶内可能残留的锌粒，因为下次测定时锌的存
在会造成抑芽丹在预消化阶段过早分解


