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Lêi nãi ®Çu 

TCVN 6681:2000 hoµn toµn t­¬ng ®­¬ng víi ISO 13276:1997; 

TCVN 6681:2000 do Ban kü thuËt tiªu chuÈn TCVN/TC126 Thuèc 

l¸ vµ s¶n phÈm thuèc l¸ biªn so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn §o l­êng 

ChÊt l­îng ®Ò nghÞ, Bé Khoa häc, C«ng nghÖ vµ M«i tr­êng (nay lµ 

Bé Khoa häc vµ C«ng nghÖ) ban hµnh; 

Tiªu chuÈn nµy ®­îc chuyÓn ®æi n¨m 2008 tõ Tiªu chuÈn ViÖt Nam 

cïng sè hiÖu thµnh Tiªu chuÈn Quèc gia theo quy ®Þnh t¹i kho¶n 1 

§iÒu 69 cña LuËt Tiªu chuÈn vµ Quy chuÈn kü thuËt vµ ®iÓm a 

kho¶n 1 §iÒu 6 NghÞ ®Þnh sè 127/2007/N§-CP ngµy 1/8/2007 cña 

ChÝnh phñ quy ®Þnh chi tiÕt thi hµnh mét sè ®iÒu cña LuËt Tiªu 

chuÈn vµ Quy chuÈn kü thuËt. 
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T I ª u   c h u È n   q u è c   g i a tcvn 6681:2000           

 

 

  

Thuèc l¸ vµ s¶n phÈm thuèc l¸  X¸c ®Þnh ®é tinh khiÕt cña nicotin  

Ph­¬ng ph¸p khèi l­îng sö dông axit tungstosilixic 

Tobacco and tobacco products  Determination of nicotine purity   

Gravimetric method using tungstosilicic acid 

 

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph­¬ng ph¸p khèi l­îng sö dông axit tungstosilixic ®Ó x¸c ®Þnh ®é tinh khiÕt 

cña nicotin. 

Ph­¬ng ph¸p nµy cã thÓ ¸p dông cho nicotin tinh khiÕt hoÆc c¸c muèi cña nicotin ®­îc sö dông ®Ó hiÖu 

chuÈn c¸c ph­¬ng ph¸p ph©n tÝch x¸c ®Þnh nicotin trong lÜnh vùc thuèc l¸, s¶n phÈm thuèc l¸ vµ ph©n 

tÝch khãi. 

2   Nguyªn t¾c 

ViÖc t¹o phøc cña nicotin hoÆc c¸c muèi cña nicotin víi axit tungstosilixic sÏ t¹o thµnh c¸c silicotungstat 

nicotin kh«ng tan. Khèi l­îng kÕt tña cã thÓ x¸c ®Þnh ®­îc b»ng hai c¸ch: läc b»ng phÔu thuû tinh xèp råi 

sÊy kh« hoÆc lµ läc b»ng giÊy läc kh«ng tµn råi nung. 

3   Thuèc thö 

ChØ sö dông c¸c thuèc thö ®¹t chÊt l­îng tinh khiÕt ph©n tÝch vµ sö dông n­íc cÊt hoÆc n­íc cã ®é tinh 

khiÕt t­¬ng ®­¬ng. 

3.1   Dung dÞch axit tungstosilixic 

Hoµ tan 12 g axit dodeca-tungstosilixic (SiO212WO3.26H2O) trong 100 ml n­íc cÊt . 

Chó thÝch  Kh«ng sö dông c¸c axit tungstosilixic ë c¸c d¹ng kh¸c nh­ 4H2O.SiO210WO3.3H2O hoÆc 

4H2O.SiO212WO3.20H2O v× chóng kh«ng t¹o ra kÕt tña tinh thÓ víi nicotin. 
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3.2   Dung dÞch axit clohydric, HCl, 20 % (phÇn thÓ tÝch). 

Pha lo·ng 20 ml axit clohydric, 20(HCl) = 1,18 g/ml, b»ng n­íc cÊt ®Õn 100 ml. 

3.3   Dung dÞch axit clohydric, HCl, 0,1 % (phÇn thÓ tÝch). 

Pha lo·ng 5 ml dung dÞch axit clohydric (3.2) b»ng n­íc ®Õn 1 lÝt. 

3.4   Dung dÞch nicotin, (C10H14N2) = 0,1 mg/ml. 

Hoµ tan 2,5 mg nicotin (C10H14N2) trong b×nh ®Þnh møc (4.1) b»ng n­íc vµ pha lo·ng ®Õn v¹ch møc 25 ml. 

4   ThiÕt bÞ, dông cô 

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

4.1   B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 25 ml. 

4.2   Cèc cã má, dung tÝch 250 ml. 

4.3   KÝnh mÆt ®ång hå. 

4.4   Que khuÊy thuû tinh. 

4.5   B×nh hót Èm, cã chøa chÊt lµm kh«. 

4.6   Dông cô sö dông cho qui tr×nh läc b»ng bé läc thuû tinh. 

4.6.1   PhÔu läc thuû tinh cã lç xèp (lo¹i Gooch), cã ®é xèp 2 (40 m ®Õn 100 m). 

4.6.2   B×nh läc (b×nh Buchner). 

4.6.3   Nguån ch©n kh«ng. 

4.6.4   Tñ sÊy phßng thö nghiÖm, cã thÓ khèng chÕ nhiÖt ®é ë 120 oC  5 oC. 

4.7   Dông cô sö dông cho qui tr×nh läc b»ng giÊy läc. 

4.7.1   GiÊy läc kh«ng tro.1) 

4.7.2   ChÐn nung b»ng sø hoÆc b»ng platin. 

4.7.3   B×nh ®èt Bunsen b»ng ga hoÆc b»ng ®iÖn, cã thÓ duy tr× nhiÖt ®é trªn 600 oC. 

4.7.4   Lß nung, cã thÓ duy tr× nhiÖt ®é trªn 600 oC (tuú chän). 

4.8   C©n ph©n tÝch, cã ®é ph©n gi¶i 0,1 mg. 

                                         
1) GiÊy läc kh«ng tro Whatman No.42 lµ mét vÝ dô cña s¶n phÈm b¸n s½n. Th«ng tin nµy ®­a ra t¹o thuËn lîi cho ng­êi sö 

dông tiªu chuÈn vµ kh«ng ®­îc Tæ chøc Tiªu chuÈn ho¸ Quèc tÕ x¸c nhËn. 
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5   C¸ch tiÕn hµnh 

5.1   Qui tr×nh kÕt tña 

C©n 5 phÇn mçi phÇn kho¶ng 0,1 g nicotin alkaloid, chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g (hoÆc mét l­îng muèi 

nicotin t­¬ng ®­¬ng) (m) cho vµo trong tõng cèc cã má dung tÝch 250 ml (4.2), mçi cèc ®­îc ®Æt mét 

que khuÊy thuû tinh (4.4). 

Rãt vµo mçi cèc 100 ml n­íc. Thªm 2 ml dung dÞch axit clohydric 20 % (3.2) vµo tõng cèc vµ khuÊy. 

Kh«ng lÊy que khuÊy ra khái cèc. 

Thªm tõ tõ 15 ml dung dÞch axit tungstosilixic (3.1), võa thªm võa khuÊy. Dïng kÝnh mÆt ®ång hå (4.3) 

®Ëy c¸c cèc, ®Ó qua ®ªm trong khi vÉn ®Ó nguyªn que khuÊy. Tr­íc khi läc, khuÊy kÕt tña ®Ó kÕt tña 

l¾ng nhanh vµ t¹o thµnh d¹ng tinh thÓ. Cho thªm vµi giät dung dÞch axit tungstosilixic ®Ó kiÓm tra xem 

®· kÕt tña hoµn toµn ch­a. 

5.2   Qui tr×nh läc 

ViÖc läc cã thÓ ®­îc tiÕn hµnh theo qui tr×nh nªu trong 5.2.1 hoÆc trong 5.2.2. 

5.2.1   Qui tr×nh läc b»ng bé läc thuû tinh 

SÊy kh« phÔu läc thuû tinh (4.6.1) trong tñ sÊy (4.6.4) ë 120 oC ®Õn khèi l­îng kh«ng ®æi ( 1 mg). B¶o 

qu¶n trong b×nh hót Èm (4.5). 

C©n tõng phÔu läc thuû tinh (4.6.1), m1, chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g vµ läc trùc tiÕp chÊt kÕt tña qua phÔu 

läc sö dông b×nh Buchner (4.6.2) vµ nguån ch©n kh«ng (4.6.3). ChuyÓn toµn bé kÕt tña trong cèc vµo 

phÔu sao cho kh«ng cßn kÕt tña b¸m vµo thµnh cèc vµ que khuÊy, röa cèc vµ que khuÊy b»ng dung 

dÞch axit clohydric (3.3) ba lÇn, mçi lÇn 15 ml. Lo¹i bá dung dÞch röa. 

Tr¸ng tiÕp b»ng dung dÞch axit clohydric (3.3) (cã thÓ cÇn ®Õn 400 ml), thu lÊy n­íc tr¸ng vµ kiÓm tra 

b»ng vµi giät dung dÞch nicotin (3.4) ®Ó ch¾c ch¾n lµ kh«ng xuÊt hiÖn mµu tr¾ng s÷a; nghÜa lµ röa s¹ch 

hÕt axit tungstosilixic. 

SÊy kh« tõng phÔu thuû tinh cã chøa chÊt kÕt tña trong tñ sÊy (4.6.4) 3 h ë 120 oC. Lµm nguéi trong 

b×nh hót Èm vµ c©n chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g, m2. §Æt c¸c phÔu läc l¹i vµo tñ sÊy  trong vßng 1 h, ®Ó 

nguéi råi c©n l¹i. NÕu cÇn, lÆp l¹i cho ®Õn khi thu ®­îc khèi l­îng kh«ng ®æi ( 1 mg). 

5.2.2   Qui tr×nh läc b»ng giÊy läc 

Läc kÕt tña trùc tiÕp vµo giÊy läc kh«ng tro (4.7.1). ChuyÓn toµn bé kÕt tña vµo giÊy läc sao cho kh«ng 

cßn kÕt tña b¸m vµo thµnh cèc vµ que khuÊy, röa cèc vµ que khuÊy b»ng dung dÞch axit clohydric (3.3) 

ba lÇn mçi lÇn 15 ml. Lo¹i bá dung dÞch röa. 
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Tr¸ng tiÕp b»ng dung dÞch axit clohydric (3.3) (cã thÓ cÇn ®Õn 400 ml), thu lÊy n­íc tr¸ng vµ kiÓm tra 

b»ng vµi giät dung dÞch nicotin (3.4) ®Ó ch¾c ch¾n lµ kh«ng xuÊt hiÖn mµu tr¾ng s÷a; nghÜa lµ ®· röa 

hÕt s¹ch axit tungstosilixic. 

SÊy kh« tõng chÐn nung (4.7.2) trªn ®Çu ngän löa Bunsen (4.7.3) hoÆc trong lß (4.7.4) ë nhiÖt ®é 600 oC 

cho ®Õn khèi l­îng kh«ng ®æi ( 1 mg). B¶o qu¶n trong b×nh hót Èm (4.5). 

C©n tõng chÐn nung (4.7.2), m1, chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g. Cho giÊy läc vµ chÊt kÕt tña vµo chÐn nung. 

§Æt chÐn nung lªn gi¸ nung silica trªn gi¸ ba ch©n, ®èt nãng nhÑ ë giai ®o¹n ®Çu vµ sau ®ã nung b»ng 

®Çu ®èt Bunsen (4.7.3). CÈn thËn lµm n¸t mÉu trong chÐn ®Ó lo¹i bá hoµn toµn cacbon. PhÇn cÆn cuèi 

cïng ph¶i cã mµu h¬i xanh/vµng. §Ó nguéi trong b×nh hót Èm (4.5) vµ c©n, m2, chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g. 

LÆp l¹i qu¸ tr×nh ®èt cho ®Õn khi thu ®­îc khèi l­îng kh«ng ®æi ( 1mg).  

Chó thÝch 2   Sau khi nung giÊy läc, ®Ó thuËn tiÖn cã thÓ ®Æt chÐn vµo lß nung (4.7.4) qua ®ªm ë nhiÖt ®é trªn 

600 oC. Kü thuËt nµy ®¶m b¶o lµ kh«ng cÇn ph¶i nung tiÕp mÉu. 

6   BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

§é tinh khiÕt cña nicotin hoÆc ®é tinh khiÕt cña c¸c muèi nicotin, NP, tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l­îng 

theo c«ng thøc sau ®©y: 

 
10012 




m

Cmm
NP  

trong ®ã  

m1   lµ khèi l­îng chÐn nung ®· sÊy kh« kh«ng chøa mÉu, tÝnh b»ng miligam; 

m2   lµ khèi l­îng chÐn nung cïng víi chÊt kÕt tña sau khi sÊy kh« (5.2.1) hoÆc nung (5.2.2), tÝnh 

b»ng miligam; 

C   lµ hÖ sè phô thuéc vµo qui tr×nh läc; 

~ 0,1012 ®èi víi qui tr×nh läc b»ng bé läc thuû tinh xèp (5.2.1); 

~ 0,1141 ®èi víi qui tr×nh läc b»ng giÊy läc (5.2.2); 

m   lµ khèi l­îng t­¬ng ®­¬ng cña nicotin trong mÉu thö tÝnh b»ng miligam. 

Khi sö dông ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh ®é tinh khiÕt cña muèi nicotin, tÝnh khèi l­îng t­¬ng ®­¬ng nicotin m 

tõ khèi l­îng muèi nicotin ms theo c«ng thøc : 

s
M

mm s

2,162
  

trong ®ã Ms lµ khèi l­îng ph©n tö cña muèi nicotin. 

LÊy kÕt qu¶ lµ trung b×nh céng cña n¨m lÇn x¸c ®Þnh, lÊy kÕt qu¶ ®Õn mét ch÷ sè sau dÊu phÈy. 
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7   §é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp 

Mét nghiªn cøu liªn phßng quèc tÕ gåm 17 phßng thö nghiÖm tham gia vµ tiÕn hµnh trªn 2 mÉu trong 

n¨m 1993 cho thÊy khi ph©n tÝch nicotin tinh khiÕt vµ nicotin tinh khiÕt ®· bÞ biÕn chÊt b»ng ph­¬ng 

ph¸p nµy ®· thu ®­îc c¸c gi¸ trÞ vÒ ®é lÆp l¹i (r) vµ ®é t¸i lËp (R) nh­ sau: 

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ thö nghiÖm thu ®­îc qua c¸c lÇn ph©n tÝch kh¸c nhau, do cïng mét ng­êi 

thùc hiÖn sö dông cïng lo¹i thiÕt bÞ, tiÕn hµnh trong kho¶ng thêi gian ng¾n, kh«ng ®­îc v­ît qu¸ giíi 

h¹n ®é lÆp l¹i (r) trung b×nh mét trong 20 tr­êng hîp th«ng th­êng vµ thao t¸c ®óng ph­¬ng ph¸p. 

C¸c kÕt qu¶ thö nghiÖm riªng rÏ thu ®­îc do hai phßng thö nghiÖm thùc hiÖn, kh«ng ®­îc v­ît qu¸ giíi 

h¹n ®é t¸i lËp (R) trung b×nh mét trong 20 tr­êng hîp th«ng th­êng vµ thao t¸c ®óng ph­¬ng ph¸p. 

Ph©n tÝch sè liÖu cho c¸c ®¸nh gi¸ nh­  ®· tæng kÕt trong B¶ng 1. 

B¶ng 1  §¸nh gi¸ b»ng ph©n tÝch c¸c sè liÖu  

Lo¹i nicotin §é tinh khiÕt trung b×nh 

cña nicotin, % 

Giíi h¹n ®é lÆp l¹i           

r 

Giíi h¹n ®é t¸i lËp     

R 

Tinh khiÕt (> 99 %) 98,8 2,2 3,8 

§· biÕn chÊt 96,7 1,6 3,2 

§Ó tÝnh gi¸ trÞ r vµ R, kÕt qu¶ mét thö nghiÖm ®­îc xem nh­ gi¸ trÞ thu ®­îc tõ viÖc ph©n tÝch mét lÇn 

®èi víi mét mÉu.  

Chó thÝch 3   ViÖc ®¸nh gi¸ R ®­îc dùa trªn kÕt qu¶ trung b×nh cña n¨m lÇn x¸c ®Þnh riªng rÏ cho c¸c gi¸ trÞ 

sau ®©y: 2,9 ®èi víi nicotin ®· biÕn chÊt vµ 3,3 ®èi víi nicotin tinh khiÕt. 

8   B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o kÕt qu¶ ph¶i chØ ra ph­¬ng ph¸p sö dông vµ kÕt qu¶ thu ®­îc. Còng ph¶i ®Ò cËp ®Õn 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¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶ còng bao gåm tÊt c¶ c¸c th«ng tin cÇn thiÕt vÒ viÖc nhËn biÕt ®Çy ®ñ mÉu thö. 
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Phô lôc A 

(tham kh¶o) 

 

 Tµi liÖu tham kh¶o 

 

 

[1]   TCVN 5958:1995 (ISO/IEC H­íng dÉn 25 : 1990) Yªu cÇu chung vÒ n¨ng lùc cña phßng hiÖu chuÈn vµ 

thö nghiÖm. 
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