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L&i néi dau
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Thudc la va san pham thuéc 14 — Xac dinh do tinh khiét cua nicotin —
Phuong phap khdi luong sur dung axit tungstosilixic

Tobacco and tobacco products - Determination of nicotine purity -
Gravimetric method using tungstosilicic acid

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap khéi luogng st dung axit tungstosilixic dé xac dinh do tinh khiét

cua nicotin.

Phuong phap nay c6 thé ap dung cho nicotin tinh khiét hodc cac mudi cla nicotin dudc sif dung dé hiéu
chuan cac phuong phap phan tich xac dinh nicotin trong linh vuc thudc 14, san phadm thuéc 14 va phan
tich khoi.

2 Nguyén tac

Viéc tao phiic cla nicotin hoac cac mudi clia nicotin vGi axit tungstosilixic sé tao thanh céac silicotungstat
nicotin khéng tan. Khéi lugng két tlia c6 thé xac dinh dugc bang hai cach: loc bang phéu thuy tinh x8p réi

s8y khé hoc 1a loc bang gidy loc khéng tan réi nung.
3 Thuéc thir

Chi st dung cac thudc th{r dat chat lugng tinh khiét phan tich va st dung nudc cat hodc nudc cd do tinh
khiét tuong duong.

3.1 Dung dich axit tungstosilixic
Hoa tan 12 g axit dodeca-tungstosilixic (SiO,12W0,.26H,0) trong 100 ml nuéc cat .

CHU THICH Khéng s dung cac axit tungstosilixic & cac dang khac nhu 4H,0.Si0,10W0,.3H,0 hoic
4H,0.Si0,12W0,.20H,0 vi chiing khéng tao ra két tda tinh thé véi nicotin.



TCVN 6681: 2000

3.2 Dung dich axit clohydric, HCI, 20 % (phan thé tich).

Pha loang 20 ml axit clohydric, p,(HCI) = 1,18 g/ml, bang nu6c cat dén 100 ml.

3.3 Dung dich axit clohydric, HCI, 0,1 % (phan thé tich).

Pha loang 5 ml dung dich axit clohydric (3.2) bang nudc dén 1 lit.

3.4 Dung dich nicotin, p(C;,H,;N,) = 0,1 mg/ml.

Hoa tan 2,5 mg nicotin (C,H,N,) trong binh dinh muc (4.1) bang nuGc va pha loang dén vach miic 25 m.

4 Thiét bi, dung cu

S’ dung cac thiét bi, dung cu phong thi nghiém théng thudng va dac biét la cac loai sau:
4.1 Binh dinh mirc, dung tich 25 ml.

4.2 Céc c6 mo, dung tich 250 ml.

4.3 Kinh mat déng hé.

4.4 Que khuay thuy tinh.

4.5 Binh hat am, c6 chifa chat lam khé.

4.6 Dung cu st dung cho qui trinh loc béng bd loc thuy tinh.

4.6.1 Phéu loc thuy tinh c6 16 x8p (loai Gooch), c6 dd x8p 2 (40 um dén 100 um).
4.6.2 Binh loc (binh Buchner).

4.6.3 Nguén chan khéng.

4.6.4 Tu say phong thir nghiém, c6 thé khéng ché nhiét d6 & 120°C + 5 °C.

4.7 Dung cu st dung cho qui trinh loc bing gidy loc.

4.7.1 Giay loc khong tro."

4.7.2 Chén nung béng st hodc bing platin.

4.7.3 Binh dot Bunsen bing ga hoic bing dién, c6 thé duy tri nhiét d6 trén 600 °C.
4.7.4 Lo nung, c6 thé duy tri nhiét 6 trén 600 °C (tuy chon).

4.8 Can phan tich, c6 d6 phan giai 0,1 mg.

D Gidy loc khéng tro Whatman No.42 la mét vi du cia san pham ban san. Théng tin nay dua ra tao thuan Ioi cho ngudi st

dung tiéu chuan va khéng dugc T8 chiic Tiéu chudn hoa Quéc t& xac nhan.
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5 Cach tién hanh

5.1 Qui trinh két taa

Can 5 phan méi phan khoang 0,1 g nicotin alkaloid, chinh xac dén 0,0001 g (hodc mét luong mudi
nicotin tuong duong) (m) cho vao trong tiing céc ¢c6 md dung tich 250 ml (4.2), mbi céc dudc dat mot
que khudy thuy tinh (4.4).

R6t vao méi c6¢c 100 ml nuSc. Thém 2 ml dung dich axit clohydric 20 % (3.2) vao ting céc va khuay.

Khéng 18y que khudy ra khai cac.

Thém tir tr 15 ml dung dich axit tungstosilixic (3.1), vira thém vira khudy. Dung kinh mat déng ho (4.3)
day cac céc, dé qua dém trong khi van dé nguyén que khudy. Trudc khi loc, khudy két tia dé két tha
ldng nhanh va tao thanh dang tinh thé. Cho thém vai giot dung dich axit tungstosilixic d€ kiém tra xem

da két tha hoan toan chua.

5.2 Qui trinh loc

Viéc loc c6 thé dudgc tién hanh theo qui trinh néu trong 5.2.1 ho#c trong 5.2.2.

5.2.1 Qui trinh loc bng bd loc thuy tinh

Séy kho phéu loc thuy tinh (4.6.1) trong t0 sdy (4.6.4) & 120 °C dén khéi lugng khéng d6i (+ 1 mg). Bao
quan trong binh hat 4m (4.5).

Can tung phéu loc thuy tinh (4.6.1), m,, chinh xac d&n 0,0001 g va loc truc tiép chat két tia qua phéu
loc st dung binh Buchner (4.6.2) va nguén chan khéng (4.6.3). Chuyén toan bd két tla trong céc vao
phéu sao cho khéng con két tia bam vao thanh c6c va que khudy, rta céc va que khudy bang dung

dich axit clohydric (3.3) ba I&n, méi 1an 15 ml. Loai bé dung dich rira.

Trang ti€p bang dung dich axit clohydric (3.3) (c6 thé can dén 400 ml), thu &y nudc trang va kiém tra
bang vai giot dung dich nicotin (3.4) d& chac chan la khéng xuat hién mau trng siia; nghia la rira sach

hét axit tungstosilixic.

Sé&y khé timg phéu thuy tinh c¢6 chlra chat két tla trong ti sy (4.6.4) 3 h & 120 °C. Lam ngudi trong
binh hat 4m va can chinh xac dén 0,0001 g, m,. Dat cac phéu loc lai vao ti sdy trong vong 1 h, dé

ngudi réi can lai. Néu can, 14p lai cho dén khi thu dudc khéi luong khéng ddi (+ 1 mg).

5.2.2 Qui trinh loc bang gidy loc

Loc két tta truc tiép vao gidy loc khéng tro (4.7.1). Chuyén toan bd két tlia vao gidy loc sao cho khéng
con két tlia bam vao thanh c6c va que khudy, rifa coc va que khudy bang dung dich axit clohydric (3.3)

ba Ian méi 1an 15 ml. Loai bd dung dich ria.



TCVN 6681: 2000

Trang ti€p béng dung dich axit clohydric (3.3) (c6 thé can dén 400 ml), thu &y nudc trang va kiém tra
bang vai giot dung dich nicotin (3.4) dé chic chan la khéng xuét hién mau trng sita; nghia 1a da ria

hét sach axit tungstosilixic.

Say kho tiing chén nung (4.7.2) trén dau ngon Ita Bunsen (4.7.3) ho3c trong 10 (4.7.4) & nhiét d6 600 °C
cho dén khéi lugng khéng ddi (+ 1 mg). Bdo quan trong binh hat 4m (4.5).

Can tung chén nung (4.7.2), m,, chinh xac dén 0,0001 g. Cho gidy loc va chat két tla vao chén nung.
P4t chén nung 1én gia nung silica trén gia ba chan, dét néng nhe & giai doan diu va sau d6 nung bang
dau dé6t Bunsen (4.7.3). C4n than lam nat mau trong chén dé loai bd hoan toan cacbon. Phan cin cudi
cung phai c6 mau hoi xanh/vang. D& ngudi trong binh hat am (4.5) va can, m,, chinh xac dén 0,0001 g.

Lap lai qué trinh d6t cho dén khi thu dudc khéi lugng khéng d8i (+ 1mg).

CHU THICH 2 Sau khi nung gidy loc, dé thuan tién cé thé dat chén vao 16 nung (4.7.4) qua dém & nhiét d6 trén
600 °C. Ky thuat nay dam bao 1a khéng can phai nung ti€p mau.

6 Biéu thi két qua

Do tinh khiét clia nicotin hodc dd tinh khiét clia cac mudi nicotin, NP, tinh bang phan tram khéi luong

theo cong thiic sau day:

(m, —m,)xC
m

NP = x100

trong dé
m, 1a khéi luong chén nung da say khé khéng chita mau, tinh bang miligam;

m, la khéi lugng chén nung cling véi chat két tlia sau khi sdy kho (5.2.1) hodc nung (5.2.2), tinh

bang miligam;
C la hé so6 phu thudc vao qui trinh loc;
~ 0,1012 d6i véi qui trinh loc bang bd loc thuy tinh xép (5.2.1);
~ 0,1141 d6i véi qui trinh loc bang gidy loc (5.2.2);
m 1a khéi lugng tuong duong clia nicotin trong mau th{r tinh bang miligam.
Khi st dung phuang phap xac dinh do tinh khiét cia mudi nicotin, tinh khéi lugng tuong duong nicotin m

tir khoi lugng mudi nicotin m, theo cong thirc :

162,2
X—
M

s

trong d6 M, la khéi lugng phéan ti cia mudi nicotin.

L&y két qua la trung binh cdng clia nam 1an xac dinh, 18y két qua dén mét chir s6 sau ddu phay.
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7 Do I3p lai va do tai lap

M6t nghién clu lién phong quéc t&€ gdm 17 phong thlr nghiém tham gia va tién hanh trén 2 méau trong
nam 1993 cho thay khi phan tich nicotin tinh khiét va nicotin tinh khiét da bi bién chat bang phuong
phap nay da thu dudc cac gia tri vé do 1ap lai (r) va do tai lap (R) nhu sau:

Chénh léch gilra hai két qua thi nghiém thu dudc qua cac lan phan tich khac nhau, do cung mét ngugi
thuc hién st dung cung loai thiét bi, ti€n hanh trong khodng thdi gian ngén, khéng dudc vuct quéa gidi
han d6 1ap lai (r) trung binh mét trong 20 trudng hgp thdng thudng va thao tac dung phuong phap.

Cac két qua thir nghiém riéng ré thu dugdc do hai phong thr nghiém thuc hién, khéng dudc vugt quéa gidi
han d6 tai lap (R) trung binh mét trong 20 trudng hop théng thudng va thao tac dung phuong phap.

Phan tich s6 liéu cho cac danh gia nhu da téng két trong Bang 1.

Bang 1 — Danh gia bang phan tich cac sé liéu

Loai nicotin Do tinh khiét trung binh Gigi han do lap lai Gidi han do6 tai lap
cla nicotin, % r R
Tinh khiét (> 99 %) 98,8 2,2 3,8
Pa bién chat 96,7 1,6 3,2

D& tinh gia tri r va R, két qua moét thi nghiém dudc xem nhu gia tri thu dudc tir viéc phan tich mét 1an
déi v6i mot mau.

CHU THICH 3 Viéc danh gia R dudc dua trén két qua trung binh cla nam Ian xac dinh riéng ré cho cac gia tri
sau day: 2,9 déi véi nicotin da bién chat va 3,3 d6i vGi nicotin tinh khiét.

8 Bao cao thir nghiém

Bao cao két qua phai chi ra phuong phap s dung va két qua thu dugc. Ciing phai dé cap dén tat ca
cac chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, hodc tuy y lua chon, cling vGi cac chi tiét bat
thuding nao khac c6 thé anh hudng t6i két qua

Bé&o céo két qua cling bao gém tat c& cac thong tin can thiét vé viéc nhan biét day di mau tha.
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Phu luc A
(tham khao)

Tai liéu tham khao

[1] TCVN 5958:1995 (ISO/IEC Huéng dan 25 : 1990) Yéu cau chung vé nang luc clia phong hiéu chudn va
th(r nghiém.
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