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t i ª u  c h u È n  Q U è C  G I A                              Tcvn 7103 : 2002 
 

 

Thuèc l¸ vµ s¶n phÈm thuèc l¸ −−−− X¸c ®Þnh hµm l−îng alkaloit −−−−  

Ph−¬ng ph¸p ®o phæ  

Tobacco and tobacco products − Determination of  

alkaloid content  − Spectrometric method 

 
 

 

1    Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p chuÈn ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng alkaloit trong thuèc l¸ b»ng 

ph−¬ng ph¸p ®o phæ, tÝnh theo nicotin. 

Ph−¬ng ph¸p nµy ¸p dông cho thuèc l¸ ch−a chÕ biÕn, thuèc l¸ ®· chÕ biÕn vµ c¸c s¶n phÈm thuèc l¸.  

2   Tiªu chuÈn viÖn dÉn 

ISO 565 : 1990 Test sieves - Metal wire cloth, perforated metal plate and electroformed sheet – 

Nominal sizes of openings  (Sµng thö nghiÖm – L−íi ®an kim lo¹i, l−íi ®ôc lç vµ t©m ®óc ®iÖn −−−− KÝch 

th−íc lç danh ®Þnh). 

TCVN 7099 : 2002 (ISO 3401 : 1991)   Thuèc l¸ ®iÕu – X¸c ®Þnh sù l−u gi÷ alkaloit cña ®Çu läc. Ph−¬ng 

ph¸p ®o phæ. 

TCVN 5080 : 2002 (ISO 4874 : 2000)  Thuèc l¸ – LÊy mÉu thuèc l¸ nguyªn liÖu – Nguyªn t¾c chung. 

TCVN 5081 - 1 : 2002 (ISO 6488-1 : 1997) Thuèc l¸ − X¸c ®Þnh hµm l−îng n−íc. PhÇn 1: Ph−¬ng ph¸p 

Karl Fischer. 

TCVN 6684 : 2000 (ISO 8243 : 1991)   Thuèc l¸ ®iÕu − LÊy mÉu. 

3   Nguyªn t¾c 

Ch−ng cÊt h¬i n−íc mÉu thuèc l¸ ®· nghiÒn d−íi m«i tr−êng kiÒm m¹nh, råi ®o ®é hÊp thô cña dÞch cÊt 

b»ng m¸y ®o phæ vµ tÝnh hµm l−îng alkaloit, biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m nicotin. 
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4   Thuèc thö 

ChØ sö dông c¸c thuèc thö lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch vµ n−íc cÊt hoÆc n−íc Ýt nhÊt cã ®é tinh khiÕt      

t−¬ng ®−¬ng. 

4.1   Natri clorua. 

4.2   Dung dÞch natri hidroxit, c(NaOH) = 8 mol/l. 

4.3   Axit sunfuric ®Ëm ®Æc, c(H2SO4) = 1 mol/l. 

4.4   Axit sunfuric lo9ng, c(H2SO4) = 0,025 mol/l. 

4.5   Nicotin, cã ®é tinh khiÕt tèi thiÓu lµ 98%. 

5   ThiÕt bÞ, dông cô 

Sö dông c¸c dông cô thö nghiÖm th«ng th−êng vµ c¸c lo¹i sau: 

5.1   ThiÕt bÞ ch−ng cÊt h¬i n−íc, nh− m« t¶ trong TCVN 7099 : 2002 (ISO 3401) hoÆc bÊt kú thiÕt bÞ 

nµo kh¸c cho kÕt qu¶ t−¬ng tù.  

Ch¹y thö hÖ thèng theo qui tr×nh ®−îc nªu trong ®iÒu 7, sö dông dung dÞch nicotin tinh khiÕt (4.5) ë møc 

dù ®o¸n tèi ®a. §é thu håi Ýt nhÊt ph¶i lµ 98% so víi gi¸ trÞ lý thuyÕt. NÕu kh«ng, ph¶i tèi −u ho¸ b»ng 

c¸ch ®iÒu chØnh l¹i tèc ®é ch−ng cÊt. 

§èi víi c¸c phÐp thö th«ng th−êng, cã thÓ sö dông nicotin hidro tartrat ®−îc hiÖu chuÈn theo nicotin tinh 

khiÕt (4.5). 

5.2   Phæ kÕ, bao trïm d¶i b−íc sãng tõ  230 nm ®Õn 290 nm. 

5.3   Cuvet b»ng th¹ch anh, cã chiÒu dµi ®−êng quang 1 cm.  

5.4   Sµng, cã cì lç 500 µm, phï hîp víi ISO 565. 

5.5   M¸y nghiÒn, cã thÓ nghiÒn mÉu thuèc l¸ mµ kh«ng lµm t¨ng nhiÖt ®é ®¸ng kÓ (xem 7.1). 

5.6   Tñ sÊy, lo¹i ®èi l−u kh«ng khÝ tù nhiªn. 

5.7   B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 250 ml cã nót thuû tinh mµi. 

5.8   B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 100 ml cã nót thuû tinh mµi.   

5.9   Pipet mét v¹ch, dung tÝch 5 ml, 10 ml vµ 25 ml. 

5.10   PhÔu thuû tinh, ®−êng kÝnh kho¶ng 55 mm. 

5.11   GiÊy läc, lo¹i läc nhanh. 
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6   LÊy mÉu  

TiÕn hµnh lÊy mÉu theo TCVN 5080 : 2002 (ISO 4874 : 2000)  hoÆc theo TCVN 6684 : 2000                   

(ISO 8243 : 1991) ®èi víi thuèc l¸ ®iÕu. 

7   C¸ch tiÕn hµnh 

7.1   ChuÈn bÞ mÉu thö 

Chia mét c¸ch ngÉu nhiªn mÉu phßng thö nghiÖm thu ®−îc theo ®iÒu 6 thµnh hai phÇn mÉu thö b»ng 

nhau, nÕu cÇn. 

NÕu viÖc x¸c ®Þnh alkaloit kÕt hîp víi viÖc x¸c ®Þnh chÊt ng−ng tô khãi, th× chuÈn bÞ mÉu thö ®Ó x¸c ®Þnh 

hµm l−îng alkaloit tõ mÉu phßng thö nghiÖm sau khi ®· lÊy mÉu thö  ®Ó x¸c ®Þnh chÊt ng−ng tô khãi. 

§èi víi thuèc l¸ ®iÕu, ph¶i ®¶m b¶o r»ng mÉu thö tr−íc khi ®em nghiÒn ®· lo¹i hÕt giÊy cuèn ®iÕu vµ 

vËt liÖu cña ®Çu läc. 

B¶o qu¶n mÉu khái h¬i Èm kh«ng khÝ tr−íc khi x¸c ®Þnh. 

Tr−íc khi nghiÒn, sÊy kh« mÉu thö trong tñ sÊy (5.6) ë nhiÖt ®é kh«ng qu¸ 400C. NghiÒn mÉu thö råi 

cho  qua sµng cã cì lç 500 µm (5.4). Kh«ng nghiÒn mÉu qu¸ 2 phót. 

Chó thÝch 1 – NghiÒn mÉu qu¸ l©u cã thÓ lµm t¨ng nhiÖt ®é cña mÉu dÉn ®Õn sù thÊt tho¸t alkaloit. 

Gi÷ l¹i mét phÇn mÉu ®· nghiÒn ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng n−íc. 

7.2   TiÕn hµnh x¸c ®Þnh  

Chó thÝch 2 – L−îng mÉu thö ®−îc qui ®Þnh trong ®iÒu nµy liªn quan ®Õn lo¹i thiÕt bÞ sö dông trong         

TCVN 7099 : 2002 (ISO 3401). NÕu sö dông c¸c thiÕt bÞ kh¸c th× c¸c l−îng nµy cã thÓ cÇn ®−îc ®iÒu chØnh, 

víi ®iÒu kiÖn lµ thu ®−îc kÕt qu¶ t−¬ng tù. 

7.2.1   Sè lÇn x¸c ®Þnh  

Thùc hiÖn hai phÐp x¸c ®Þnh trªn cïng mÉu thö d−íi c¸c ®iÒu kiÖn gièng hÖt nhau. 

7.2.2   PhÇn mÉu thö 

C©n tõ 1 g ®Õn 2 g mÉu thö (tuú thuéc vµo hµm l−îng alkaloit dù ®o¸n) ®· nghiÒn nhá vµ trén ®Òu, 

chÝnh x¸c ®Õn 0,001 g. 
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7.2.3   X¸c ®Þnh hµm l−îng n−íc  

X¸c ®Þnh hµm l−îng n−íc cña mÉu thuèc l¸ ®· nghiÒn nhá trong phÇn mÉu gi÷ l¹i theo TCVN 5081 - 1 : 

2002 (ISO 6488 - 1). 

7.2.4   X¸c ®Þnh hµm l−îng alkaloit 

7.2.4.1   Ch−ng cÊt 

C¶nh b¸o −−−− Ph¶i thËn träng khi thªm natri hidroxit trong qu¸ tr×nh ch−ng cÊt. 

Cho phÇn mÉu thö (7.2.2) vµo b×nh ch−ng cÊt cña thiÕt bÞ (5.1) vµ röa b»ng 5 ml ®Õn 15 ml n−íc. 

Thªm tõ 20 g ®Õn 40 g natri clorua (4.1) vµ 5 ml dung dÞch natri hidroxit (4.2) vµo dung dÞch chøa trong 

b×nh ch−ng cÊt, ®ãng phÔu khi c¸c giät cuèi cïng ®i qua. 

Chó thÝch 3 – L−îng natri clorua chØ ®ñ sao cho ®Ó l¹i mét Ýt muèi ch−a hoµ tan ë cuèi giai ®o¹n ch−ng cÊt. 

Dung dÞch cÊt ®−îc thu vµo b×nh ®Þnh møc 250 ml chøa 10 ml axit sunfuric ®Ëm ®Æc (4.3). Tèc ®é ch−ng 

cÊt Ýt nhÊt ph¶i ®¹t tõ 10 ml ®Õn 12 ml dÞch cÊt trªn phót. Kh«ng ®Ó thÓ tÝch cña chÊt láng trong b×nh 

ch−ng cÊt thay ®æi nhiÒu trong qu¸ tr×nh ch−ng cÊt. Gia nhiÖt thªm, nÕu cÇn. Thu lÊy tõ 220 ml ®Õn 230 

ml dÞch ch−ng cÊt. LÊy b×nh ®Þnh møc ra råi tr¸ng èng dÉn dÞch cÊt b»ng mét Ýt n−íc. KÕt thóc ch−ng cÊt 

vµ lµm s¹ch bé ch−ng cÊt. §Ó cho b×nh ®Þnh møc ®¹t ®−îc nhiÖt ®é phßng råi pha lo·ng dÞch ch−ng cÊt 

b»ng n−íc ®Õn v¹ch (V1). L¾c ®Òu vµ sö dông dÞch ch−ng cÊt ®· axit ho¸ ®Ó x¸c ®Þnh alkaloit trong 

thuèc l¸ b»ng phÐp ®o phæ. NÕu dÞch ch−ng cÊt ®· axit ho¸ kh«ng trong th× ph¶i läc. 

Chó thÝch 4 – NÕu cÇn ph¶i läc, th× hoÆc lµ lo¹i bá 150 ml dÞch läc ®Çu tiªn, hoÆc lµ tr−íc khi sö dông, giÊy läc 

nªn ®−îc röa b»ng mét l−îng n−íc võa ®ñ råi sÊy kh«. 

7.2.4.2   X¸c ®Þnh alkaloit trong dÞch ch−ng cÊt ®9 axit ho¸ (mÉu thö) 

Dïng pipet lÊy mét l−îng dÞch ch−ng cÊt ®· axit ho¸ (V2, th−êng kho¶ng 25 ml) tõ b×nh ®Þnh møc cho 

vµo b×nh ®Þnh møc thø hai (dung tÝch V3 , th−êng kho¶ng 100 ml) vµ thªm axit sunfuric lo·ng (4.4) cho 

®Õn v¹ch.  

Dïng phæ kÕ (5.2) ®Ó ®o ®é hÊp thô cña mÉu thö ë b−íc sãng 236 nm, 259 nm vµ 282 nm so víi dung 

dÞch ®èi chøng cña 10 ml axit sunfuric ®Ëm ®Æc (4.3) ®−îc pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn 250 ml.  

NÕu ®é hÊp thô ë b−íc sãng 259 nm v−ît qu¸ 0,7, th× pha lo·ng mét l−îng mÉu thö (V2) nhá h¬n b»ng 

axit sunfuric lo·ng (4.4) ®Õn thÓ tÝch thÝch hîp (V3) vµ ®o ®é hÊp thô cña dung dÞch nµy nh− c¸ch trªn. 
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8   TÝnh vµ biÓu thÞ kÕt qu¶  

8.1   Ph−¬ng ph¸p tÝnh vµ c«ng thøc 

TÝnh ®é hÊp thô ®· hiÖu chØnh A tõ c¸c gi¸ trÞ ®é hÊp thô quan s¸t ®−îc theo c«ng thøc sau : 








 +
−=

2
059,1 282236

259

AA
AA      ... (1) 

trong ®ã 

A236, A259 vµ A282 lµ c¸c ®é hÊp thô quan s¸t ®−îc ë c¸c b−íc sãng 236 nm, 259 nm vµ 282 nm   

t−¬ng øng. 

TÝnh kÕt qu¶ thö nghiÖm [xem ®iÒu 9 g)] theo phÇn tr¨m khèi l−îng alkaloit cña thuèc l¸ trong phÇn mÉu 

thö (theo khèi l−îng chÊt kh«) (tÝnh theo nicotin), wnic tõ c«ng thøc sau : 

  








 −
=

100

100

100

2

31

b
lmaV

VAV
wnic    ... (2) 

trong ®ã 

a   lµ ®é hÊp thô (hÖ sè t¾t) cña nicotin trong axit sunfuric 0,025 mol/l (nghÜa lµ 34,3 ë sù hÊp thô cùc 

®¹i cña b−íc sãng 259 nm); 

A   lµ ®é hÊp thô ®· hiÖu chØnh; 

b   lµ hµm l−îng n−íc cßn l¹i trong mÉu thuèc l¸ nghiÒn, tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng (xem 

7.2.3); 

l   lµ chiÒu dµi ®−êng quang cña cuvet, tÝnh b»ng xentimet; 

m  lµ khèi l−îng mÉu ®· sö dông ®Ó ch−ng cÊt, tÝnh b»ng miligam; 

V1  lµ thÓ tÝch dÞch ch−ng cÊt, tÝnh b»ng mililit; 

V2  lµ thÓ tÝch dÞch ch−ng cÊt ®−îc sö dông ®Ó pha lo·ng tiÕp, tÝnh b»ng mililit; 

V3  lµ dung tÝch cña b×nh pha lo·ng, tÝnh b»ng mililit; 

Chó thÝch 5 – C¸c c«ng thøc tÝnh kh¸c th−êng sö dông lµ : 

al

A
c =     ... (3) 

cl

A
a =     ... (4) 

3,34
259

=a    
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    Khèi l−îng alkaloit cña thuèc l¸ tæng sè Q cã trong phÇn mÉu thö, ®−îc biÓu thÞ theo miligam nicotin lµ   

   
laV

VAV
Q

2

31=    ... (5) 

trong ®ã c lµ nång ®é nicotin cã trong dÞch ch−ng cÊt ®· pha lo·ng, tÝnh b»ng miligam trªn mililit dung dÞch 

vµ c¸c ký hiÖu kh¸c cã ý nghÜa nh− trong c«ng thøc (2). 

8.2   §é lÆp l¹i 

Chªnh lÖch kÕt qu¶ gi÷a hai phÐp thö tiÕn hµnh ®ång thêi hoÆc kÕ tiÕp do cïng mét ng−êi ph©n tÝch trªn 

c¸c phÇn mÉu thö tõ cïng mét mÉu thö kh«ng ®−îc v−ît qu¸ 0,05% alkaloit tÝnh theo nicotin, ®−îc biÓu 

thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng cña phÇn mÉu thö. 

9   B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm ph¶i gåm c¸c th«ng tin sau : 

a)   viÖn dÉn tiªu chuÈn nµy; 

b)   xuÊt xø cña mÉu vµ ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu; 

c)   sè l−îng mÉu; 

d)  ngµy nhËn mÉu; 

e)   ngµy thö nghiÖm; 

f) hµm l−îng n−íc trung b×nh cßn l¹i, tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng cña phÇn mÉu thö, tÝnh chÝnh 

x¸c ®Õn 0,5%; 

g)   hµm l−îng alkaloit tÝnh theo nicotin (c¸c kÕt qu¶ cña tÊt c¶ c¸c phÐp x¸c ®Þnh ®¬n lÎ), biÓu thÞ 

b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng chÊt kh« cña c¸c phÇn mÉu thö riªng lÎ, tÝnh chÝnh x¸c ®Õn 0,01%; 

h)   hµm l−îng alkaloit trung b×nh tÝnh theo nicotin, ®−îc biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng chÊt 

kh« cña phÇn mÉu thö, tÝnh chÝnh x¸c ®Õn 0,01%. 

 

 

 

______________________________ 

 
 




