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L&i néi dau
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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 7099 : 2002

Thudc la diéu — Xac dinh su luu giir alkaloit cua dau loc -
Phuong phap do phd

Cigarettes — Determination of alkaloid retention by the filters — Spectrometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh hai phuong phap xac dinh su luu gilr alkaloit trong phan dau loc clia diéu thudc
bang phuong phap do phé truc tiép va gian tiép

Cac phuong phap nay ap dung cho thuéc la diéu c6 dau loc. Phuong phap truc ti€p khong ap dung khi
khong thé thu héi ddy di phan alkaloit bi giif lai bdi vat liéu clia phan dau loc (thi du nhu d6i véi mot s
loai dau loc co6 than hoat tinh). Phuong phap gian ti€p khéng ap dung cho thudc la diéu cé gidy ghép
dau loc duc 16 hodc x8p. Tiéu chuan nay khéng ap dung cho thudc 14 diéu c6 phan dau loc cé su luu gilt

nicotin khéng thuan nghich va c6 phan gidy sap x8p hoac duc 16.

Chu thich 1 — Céac phuong phap nay chi xac dinh su luu gilr alkaloit clia khoi thudc 14, tinh theo nicotin. Sy luu

gilt cac chét khac cé trong ludng khoi chinh khéng lién quan dén su luu gilr alkaloit.

2 Tiéu chuan vién dan

TCVN 7096 : 2002 (ISO 3308 : 2000) May hut thuéc la phan tich thong dung — Dinh nghia va cac diéu

kién chuan.

TCVN 7098 : 2002 (ISO 3400 : 1997), Thuéc la di€u — Xac dinh alkaloit trong phan ngung tu khéi thuéc
— Phuong phéap do phé.

TCVN 5078 : 2001 (ISO 3402 : 1999) Thuéc |4 va san pham thuéc [a—Moi trudng bao 6n va thr nghiém.

TCVN 6680 : 2000 (ISO 4387 : 1991) Thuéc la diéu — Xac dinh chat ngung tu khd tdng s6 va chat
ngung tu kho khong chira nicotin sit dung may hut thuéc phan tich thong thuang.

TCVN 6684 : 2000 (ISO 8243 : 1991) Thudc la di€u — L&y mau.
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3 Dinh nghia
Trong tiéu chuén nay ap dung dinh nghia sau:

3.1 Chi sé luu giir alkaloit (R,;;) 6 thanh dau loc cua diéu thudc [Alkaloid retention index (R,;) of a
cigarette filter] : Ty 1& giira alkaloit dugdc gitr lai trong d4u loc va alkaloit di qua dau loc, dugdc biéu thi
bang phan tram khéi lugng.

nic

R .= P x100
S

nic

Chi s6 luu gilr alkaloit c6 thé dugdc xac dinh nhu sau :

a) Phuong phap truc tiép : do khdi lugng alkaloit bi gir lai trong dau loc va khéi lugng alkaloit

trong luéng khoi chinh di ra khdi dau loc :

F .
P00 =L 00
Hm'c+Fnic S

trong dé
F.. lakhaéiluong clia alkaloit bi gilf lai trong dau loc;

H.. lakh&ilugng cla alkaloit trong luéng khéi chinh di ra khdi dau loc;

S, la khai lugng alkaloit di vao dau loc [Xem (A) & trén].

b) Phuong phap gian tiép : Do chénh léch gilta khéi lugng alkaloit bi gil lai trong luéng khéi chinh
tUr di€u thudc 1a c6 dau loc (A) va khéi lugng alkaloit tuong (ng thu dugc tir diéu thudc khac da thao

bd vat liéu lam dau loc (B), dd dai clia phan thudc da hat clia hai diéu bang nhau :

R, = S—"iCS_H”i“ X100 = 22 100

trong dé
H,. lakhailugng alkaloit trong ludng khai chinh tir di€u thuéc c6 dau loc (A);

S, la khai lugng alkaloit trong luéng khéi chinh tir di€u thudc da thao bd dau loc (B).
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4 Nguyén tac
4.1 Phuong phap truc tiép

Hut cac di€u thubc 1a cd dau loc (A) theo TCVN 6680 : 2000 (ISO 4387) trén may hut thudc la phan
tich thong dung phu hop véi cac yéu cau clia TCVN 7096 : 2002 (ISO 3308) va tach phan dau loc khoi
dau mau diéu thudc va sau khi thém metanol cho cac thanh du loc vao chung cat bang hai tir dung

dich axit & loai cac chat trung tinh va cac chat cé thé bay hoi bang axit va loai bd dich loc.

Cho phan con lai vao binh chung cét kiém bang cach cho thém kiém va chung cét cac alkaloit bang hoi;
danh gia ham lugng alkaloit bang cach do phd dd hap thu ctia dich chung cat va tinh ham luong alkaloit

theo nicotin.

Thu 18y phan ngung tu ludng khéi chinh tir cac diéu thudc dau loc (A), chudn bi dung dich metanol ciia
phan ngung tu va xac dinh ham lugng alkaloit clia ching bang phuong phap chung cét theo
TCVN 7098 : 2002 (ISO 3400).

4.2 Phuong phap gian tiép

4.2.1 Hut cac diéu thudc la c6 dau loc (A) theo TCVN 6680 : 2000 (ISO 4387) trén may hut thudc 1a
phan tich théng dung phu hdp véi cac yéu cau clia TCVN 7096 : 2002 (ISO 3308), thu lay phan ngung
tu ludng khoi chinh, chuan bi dung dich metanol clia phan ngung tu va xac dinh ham luong alkaloit clia
ching bang chung cat theo TCVN 7098 : 2002 (ISO 3400).

4.2.2 Thao vat liéu clia dau loc ra khdi mau thd hai gdm céac diéu thudc |4 dau loc giéng hét nhau (A),
cho hut cac phan thuéc 1a con lai (B) theo TCVN 6680 : 2000 (ISO 4387) trén may hut thudc 1a phan
tich thdng dung phu hop vé6i cac yéu cau cia TCVN 7096 : 2002 (ISO 3308), thu I8y phan ngung tu
lubng khéi chinh, chuén bi dung dich metanol clia phan ngung tu va xac dinh ham lugng alkaloit ctia
ching bang phuong phap chung cat theo TCVN 7098 : 2002 (ISO 3400).

5 Thudc thur

Chi st dung cac thuéc th(r loai tinh khiét phan tich va nugc cat hoic nuéc cé chat lugng tuang duang.
5.1 Metanol.

5.2 Dung dich natri hidroxit, c(NaOH) = 8 mol/l.

5.3 Dung dich axit sunfuric, ¢(H,SO,) = 1 mol/l.

5.4 Dung dich axit sunfuric, ¢(H,SO,) = 0,025 mol/l.
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5.5 Nicotin, c6 do tinh khiét t6i thi€u Ia 98%.

6 Thiét bi, dung cu
S dung cac thiét bi, dung cu thir nghiém thong thudng va cac loai sau:
6.1 Budng bao 6n, dugc diéu chinh theo cac yéu cau cia TCVN 5078 : 2001 ( 1ISO 3402).

6.2 May hat thudc la phan tich théng dung, dap (ng cac yéu cau cla TCVN 7096 : 2002 (ISO
3308), c6 bay khéi bang bd loc sgi thuy tinh [xem TCVN 6680 : 2000 (ISO 4387)].

6.3 Thiét bi chung cat bang hai, gém cac phan sau :
6.3.1 Binh chung cat

Binh chung cat hinh tru, dudc treo theo phuong thdng diing, c6 dung tich khoang tir 50 ml dén 100 ml
va ¢ dudng dan hoi nudc tir dudi day.

Binh c6 thé dugdc gia nhiét dé& duy tri mic chat Idng khéng ddi trong qua trinh chung cat.

6.3.2 Pau phun chung cét.

6.3.3 Ong sinh han xo&n, c6 khdp néi hinh ciu dst trén dau phun chung cat (6.3.2).

6.3.4 Phéu dang nat, hoic hé thdng khac dé bd sung dung dich natri hidroxit va cé dau loc, néu can.
6.3.5 Thu nghiém thiét bi chung cat

Th{ hé théng theo qui trinh néu trong TCVN 7098 : 2002 (ISO 3400) bang dung dich nicotin tinh khiét
(5.5) 3 mlc du doan t6i da. D6 thu héi it nhat phai 1a 98% so véi gia tri ly thuyét. Néu khdng, phai téi uu
hoa bang cach diéu chinh lai t6¢c d6 chung cat. Déi véi cac phép thir théng thudng thi c6 thé s dung

mudi clia nicotin da dudc hiéu chuén theo nicotin tinh khiét (5.5).

Ch thich 2 — Cac so db thiét bi hién dang dudc s dung (ti hinh 1 dén hinh 3) I& cac thi du. C6 thé st dung

céc loai thiét bi khac véi diéu kién la cho cac két qua tuong duong.
6.4 Phé k&, bao trim dai budc song tir 230 nm dén 290 nm.

6.5 Cuvet bang thach anh, c6 chiéu dai dudng quang 1 cm, hodc cac cuvet thich hop giéng hét trong
trudng hop thiét bi chum don.

D6 hap thu clia cac cuvet trudc va sau mdi 1an do phai bang nhau, néu khéng dat thi phai dudc hiéu
chinh thich hop.

6.6 Binh dinh muc, dung tich 250 ml cé nat mai.

6.7 Pipet mot vach, dung tich 5 ml va 10 ml hoac 25 ml.
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6.8 Phéu thuy tinh, dudng kinh khoang 55 mm.

6.9 Giay loc, loai loc nhanh.

7 Lay mau
Tién hanh 18y mau theo TCVN 6684 : 2000 (ISO 8243 : 1991).

Kich thudc tinh bang milimét
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Chu thich
1) Tét ca dung cu thuy tinh c6 thanh bang borosilicat
2) Van:16 PTFE 4 mm.

Hinh 1 — Thi du vé thiét bi hién dang dudc st dung
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Kich thudc tinh bang milimét

Hinh 2 — Thi du vé thiét bi hién dang st dung
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Kich thu6c tinh bang mililit
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Chu thich — Tat ca dung cu thuy tinh ¢6 thanh bang borosilicat.

Hinh 3 - Thi du vé thiét bi hién dang sir dung
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8 Cach tién hanh
8.1 Phuong phap truc tiép

8.1.1 Chuan bi mau thir

Chon tir mau phong thir nghiém da dudc chuén bi theo diéu 7, s6 diéu thubc 14 cb dau loc theo yéu cau
dé thuc hién mét loat hat va bado én chdng trong buéng bao én (6.1) theo TCVN 5078 : 2001
(SO 3402).

8.1.2 Tién hanh xac dinh
8.1.2.1 Hut cac di€u thudc la

Hut cac di€u thudc la da bao 6n (8.1.1) trén may hat thudc 1a phan tich théng dung (6.2) theo
TCVN 6680 : 2000 (ISO 4387) trong mét hodc nhiéu qua trinh hat. Thu 18y phan ngung tu ludng khoi
chinh trong bay khoéi thich hop d6i véi tiing qué trinh hat. Ngay khi tiing diéu thuéc vira hut dén dé dai

yéu cau thi dap tat Ita.
Cu6i mdi qua trinh hat, thao thanh dau loc va bay khéi ra. Tién hanh ngay 8.1.2.2 va 8.1.2.3.

8.1.2.2 Xac dinh alkaloit giir lai trong dau loc ctia diéu thudc(F )

Téach bd cac soi thubc |4 con dinh lai ra khdi dau loc va cat mé dau loc mét cach can than. M4 bd chung
cét va dat téi da ba thanh dau loc vao binh chung cat. Dong bd chung cét va cho thém khoang 10 m

metanol (5.1) vao binh chung cét.

Chu thich 3 — C6 moét cach thay thé khac kém hiéu qué hon viéc dat cac dau loc truc ti€p vao binh chung cat
d6 1a st dung dich chiét bang metanol nhu sau : cho 20 thanh d4u loc da hat va 100 ml metanol vao binh. Lic

trong 30 phit hoac dé yén qua dém réi I4c bang tay. Dung pipet 18y 10 ml dich chiét cho vao binh chung cét.
Canh bao — Phai than trong khi thém natri hidroxit trong qua trinh chung cat.

Thém 10 ml dung dich axit sunfuric (5.3) va bat dau chung céat. Thu I8y khoang 100 ml dich cat vao céc.
L&y c6c ra va loai bd dich chiét trong khi van chung cat. Léng 6ng phan phdi vao binh dinh miic 250 ml
(6.6) c6 chira 10 ml dung dich axit sunfuric (5.3). Pam bdo rang diu cudi cla éng dudc ngap trong
dung dich axit. Can than cho thém tr tir 5 ml dung dich natri hidroxit (5.2) vao binh chung cat, déng
phéu (6.3.4) khi cac giot cudi cung di qua. Thu I8y tor 220 ml d&n 230 ml dich chung céat. L4y binh ra
trong khi tradng 6ng phan phdi bang mét it nuc. Két thuc chung cat va lam sach bd chung cét, dung kep

dé |18y cac thanh dau loc ra, néu can.

12
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Pha loang dich chung c4t bang nu6c dén vach va I&c khi vAn dam bao binh van & nhiét d6 phong. Néu
dung dich khéng trong, thi loc qua gidy loc (6.9), loai bd 150 ml dich loc dau tién. S& dung dung dich
nay dé xac dinh alkaloit bi gilf lai trong cac thanh dau loc clia thudc 14 diéu dau loc bang phép do phé,
theo TCVN 7098 : 2002 (1ISO 3400).

8.1.2.3 Xac dinh alkaloit trong phan ngung tu luéng khéi chinh (H,,)

Sau khi thao cac bay khoi chita phan ngung tu luéng khéi chinh ra khoi cac diéu thuéc la da hat, tién

hanh theo phuong phap sau day :

Théo 6ng gili diéu va dung kep dé d& bd vong han kin. Dung kep dé thao dia loc va gdp déi dia loc lai.
Dt dia loc da gap doi vao binh nén dung tich 150 ml chira mét thé tich thich hdp metanol (5.1). Thé tich
nay phai dugdc diéu chinh theo s6 lugng bay khéi va sé luong diéu thudc dudc hut, sao cho alkaloit thu
dugc tir hai dén ba diéu thudc trong dung dich metanol dudc I8y dé chung cat (6t nhat 1a 20 mi).

Dung kep 18y hai manh bang 1/4 dia loc chua st dung lau khé mét trong clia ng gilr diéu va dat ching
vao binh. Day nap binh va I4c 20 min trén may lac chay dién hodc dé yén binh khoang 16 h dam bao
sao cho dia khong bi nat. Dung moét lugng dung dich nay 1a phan mau thi dé xac dinh alkaloit trong
phan ngung tu ludng khéi chinh theo TCVN 7098 : 2002 (ISO 3400).

8.2 Phuong phap gian tiép
8.2.1 Chuan bi mau thir

Chon tir mau phong th nghiém da chuan bi theo diéu 7, s6 ludng diéu thudc 14 c6 dau loc nhiéu gap
hai lan s6 lugng yéu cau ddi vGi phuong phap truc ti€p va bao én ching trong buéng bao én (6.1) theo
TCVN 5078 : 2001 (ISO 3402). Tach mau da chuén bi thanh hai mau con giéhg hét nhau la X va Y.

Théao vat liéu 1am dau loc clia cac diéu thudc ra khdi mau con Y ma van dé nguyén éng gidy boc dau
loc. Néu 6ng gidy boc dau loc bi bong ra thi thay bang 6ng boc méi ¢ chiéu dai bang dung chiéu dai

cla 6ng boc ban dau trén diéu thudc.

8.2.2 Tién hanh xac dinh

8.2.2.1 Xac dinh alkaloit trong phan luéng khéi chinh ngung tu trong cac diéu thudc la c6 dau
loc ciia phan mau con X (H,;.)

Hut cAc diéu thudc clia phan mau con X theo TCVN 6680 : 2000 (ISO 4387 : 1991) trén may hat thudc
l& phan tich thong dung (6.2) dén chiéu dai yéu cau trong mét hodc nhiéu van hanh hit va thu 18y phan

ngung tu ctia luéng khéi chinh trong bay khoi déi véi tiing van hanh ht.

Théo cac bay khoi ra va tiép tuc xac dinh theo 8.1.2.3.

13
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8.2.2.2 Xac dinh alkaloit trong phan ngung tu cta ludng khéi chinh trong cac diéu thuéc la

khéng c6 dau loc cia phan mau con Y (S,.)

Hut cac diéu thudc 14 ctia phdn mau con Y theo cach giéng nhu déi véi phdn mau con X, dam bao rang
chiéu dai cia phan ndm ngoai éng gilr diéu clia may hat trong ca hai mau con va chiéu dai cla phan

thudc la dudc hat ddi v6i ca hai mau con |1a nhu nhau.

Thu 14y phan ngung tu clia luéng khéi chinh va chuan bi dung dich ngung tu khéi trong metanol nhu mé
ta trong 8.2.2.1, tach va cho 6ng boc dau loc vao dung dich metanol . Xac dinh ham lugng alkaloit trong
dung dich ngung tu khoéi theo 8.2.2.1.

9 Tinh va biéu thi két qua

9.1 Phuong phap tinh va cong thirc

9.1.1 Tinh ham lugng alkaloit trong phan ngung tu cta luéng khéi chinh d6i véi ting van hanh hat
riéng 1& theo TCVN 7098 : 2002 (ISO 3400), biéu thi bing miligam trén diéu thudc.

9.1.2 Tinh ham lugng alkaloit trung binh phan ngung tu trong luéng khoi chinh trén mét loat cac van
hanh hat la trung binh cla cac két qua thu dudc ddi vai ting loat van hanh hat theo TCVN 7098 : 2002
(1SO 3400).

9.1.3 Tinh ham lugng alkaloit trung binh phan ngung tu trong luéng khéi chinh ddi véi toan bé mau thi
la trung binh clia cac két quéa thu dugdc ddi véi tiing van hanh hat.

9.1.4 Tinh ham lugng alkaloit phan ngung tu trong khoi bi gilr lai trong dau loc d&i véi tiing van hanh
hat theo TCVN 7098 : 2002 (ISO 3400), tinh bang miligam trén phan dau loc cla diéu thudc.

9.1.5 Tinh ham lugng alkaloit trung binh trong phan ngung tu khoi bi gilr lai trong dau loc d&i véi toan

bd cac thanh dau loc clia mau thir 1a trung binh clia cac két qua thu dudc déi véi tiing van hanh hut.

9.1.6 Chi sé luu gilr alkaloit trung binh R, clia tat c& cac thanh dau loc trong mau thi, biéu thi bang
phan tram khai lugng, theo cong thirc :

9.1.6.1 Phuong phap truc tiép

9.1.6.2 Phuong phap gian tiép

— Snic _Hnic XlOO
S

nic

nic

14
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9.2 Biéu thi két qua
Biéu thi két qua th{r nghiém nhu sau :

a) ham lugng alkaloit trong phan ngung tu clia luéng khéi chinh dudc biéu thi theo nicotin, tinh
bang miligam trén diéu thudc da hat, chinh xac dén 0,01 mg déi véi tat ca cac diéu thudc cbé dau loc

clia mau thir;

b) ham lugng alkaloit trong phan ngung tu cla khoi bi gitr lai trong phan d4u loc, tinh bang miligam

trén diéu thudc da hat, chinh xac dé&n 0,01 mg déi véi tat ca cac thanh dau loc clia mau thi;

c) chi s6 luu gilr alkaloit trung binh clia cac thanh dau loc clia mau thr dudc tinh bang phan tram,

chinh xac dén 1%. T6t nhét la nén tinh khoang tin cay cta chi sé luu gitr alkaloit trung binh.,

10 Bao cao thir nghiém

10.1 Béo cao th(r nghiém phai néu rd phuong phap da st dung va céac két qua thu dudc. Bao céo thir
nghiém ciing phai dé cap dén tat ca cac chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, ho3c tuy

y lua chon cling v6i cac chi tiét bat thudng nao khac c6 thé anh hudng t6i két qua.
Bé&o céao thr nghiém ciing phai bao gém moi théng tin can thiét d& nhan biét day dt vé mau th.
Dac biét, bao cao thir nghiém phai bao gdm cac théng tin dudc liét ké tir 10.2 dén 10.5 dudi day:
10.2 Mo ta san pham dudc thir nghiém.
10.3 Qui trinh 1ay mau:
a) phuong phéap Idy mau;
b) s6 luong di€u thudc 1a c6 trong mau thi:
c) ngay va dia diém ban hoic 1dy mau.
10.4 Diéu kién thir nghiém, theo TCVN 5078 : 2001 (ISO 3402);
10.5 K&t qua thir nghiém dudc biéu thi theo 9.2.

10.5.1 Néu két qua thu dugdc bang phuong phap truc tiép :
a) cac két qua thi nghiém cudi cung;

b) ham lugng alkaloit F,;,, dudc biéu thi bang miligam nicotin trén thanh dau loc, chinh xac dén

0,01 mg; cac gia tri riéng biét d6i v4i ting van hanh hat riéng 1é, néu ¢ san;

15
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c) ham lugng alkaloit F,. , dudc biéu thi bang miligam nicotin trén thanh dau loc, chinh xac dén

0,01 mg; cac gia tri riéng biét doi vGi timg loat van hanh hat;

d) ham lugng alkaloit H,;, trong phan ngung tu cia luéng khéi chinh, dudc biéu thi bang miligam
nicotin trén di€u, chinh xac dén 0,01 mg; cac gia tri riéng biét ddi vGi ting van hanh hut riéng 1€,

néu co san;

e) ham lugng alkaloit H,. trong phan ngung tu cla luéng khéi chinh, dugc biéu thi b&ng miligam

nicotin trén diéu, chinh xac dén 0,01 mg; cac gia tri riéng biét doi véi ting loat van hanh hat;

f) chi sé luu gilr alkaloit R, , duoc biéu thi bang phan tram, chinh xac dén 1%; cac gia tri riéng

biét d6i vGi tling loat van hanh hat;
g) ngay thi nghiém;

h) Vién dan tiéu chuén nay.

10.5.2 Néu két qua thu dudc bang phuong phéap gian tiép :
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a) cac két qua thi nghiém cudi cung;

b) ham lugng alkaloit H,, trong phan ngung tu cla ludng khéi chinh tir cac di€u thudc co6 dau
loc, dugdc biéu thi bang miligam nicotin trén diéu, chinh xac dé&n 0,01 mg; cac gia tri riéng biét déi
véi tiing van hanh hat riéng 1é, néu c6 san;

c) ham lugng alkaloit H,,, trong phan ngung tu ctia luéng khéi chinh tir cac di€u thudc cé dau loc,
dugc biéu thi bdng miligam nicotin trén diéu, chinh xac dén 0,01 mg; cac gia tri riéng biét di voi

tirng van hanh hat riéng 1é, néu co san;

d) ham lugng alkaloit S, trong phan ngung tu cGa ludng khoi chinh tir cac di€u thudc khong cod
d4u loc dugc biéu thi bang miligam nicotin trén thanh dau loc, chinh xac d&n 0,01 mg; cac gia tri
riéng biét ddi vai timg van hanh hut riéng 1é, néu ¢b san;

e) ham lugng alkaloit S, trong phan ngung tu cla luéng khoi ctia chinh tir cac di€u thudc khong
c6 dau loc dugc biéu thi bang miligam nicotin trén diéu, chinh xac dén 0,01 mg; cac gia tri riéng
biét d6i vGi tling loat van hanh hat;

f) chi s6 luu gilr alkaloit R, , dudc biéu thi bang phan tram, chinh xac dén 1%; cac gia tri riéng
biét d6i vGi tling loat van hanh hat;

g) ngay thi nghiém;

h) vién dan tiéu chuan nay.




