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L&i néi dau
« TCVN 5076 : 2001 thay thé TCVN 5076-1990;
TCVN 5076 : 2001 hoan toan tuong duong vdi ISO 2817 : 1999,

« TCVN 5078 : 2001 thay thé TCVN 5078-1990;

TCVN 5078 : 2001 hoan toan tudng dudng vdi 1ISO 3402 : 1999
« TCVN 6836/1 : 2001 hoan toan tudng dudng vdi SO 10362/1 : 1999,
« TCVN 6936/2 : 2001 hoan toan tuong duong véi ISO 10362/2 : 1994.
e TCVN 6937 : 2001 hoan toan tuong dudng véi ISO 6565 : 1999,
« TCVN 6938 : 2001 hoan toan tuang duong vdi CORESTA 43 : 1997 "Fine - cut tobacco - Sampling”
vdi cac thay d8i bién tap cho phép.
» TCVN 6941 : 2001 hoan toan tudng duang véi 1SO 4388 : 1991.
« TCVN 6942 : 2001 tuong duong véi CORESTA 31 : 1991 "Determination of residues of the sukercide
Pendimethaline (Accotab Stomp on tobacco) véi cac thay ddi bién tap cho phép.
» TCVYN 6343 : 2001 tuong ducng v&i CORESTA 32 : 1991 "Determination of residues of the sukercide
Off - Shoot - T (N - Alkanol mixture on tobacco” vdi cac thay ddi bién tap cho phép.
» TCVN 6944: 2001 hoan toan tuong duong vdi 1SO 4876 : 1980
¢ TCVN 6945 : 2001 hoan tean tuong duong véi CORESTA 34 : 1993 " Determination of citrate in
cigarette paper" vdi cac thay d8i bign tap cho phép.
e TCVN 6946 : 2001 hoan toan tuong dudng vdi 1ISO 2965 : 1997.
« TCVN 6947 : 2001 hoan toan tudng duong vdi CORESTA 45 : 1998 " Determination of phosphate in
cigarette paper" v6i cac thay ddi bién tap cho phép.
« TCVN 6948 : 2001 tuong duong véi CORESTA 33 : 1993 " Determination of acetate in cigarette
paper" vdi cac thay ddi bién tap cho phép.
+ TCVN 6949 : 2001 tuong duong v&i CORESTA 30 : 1991 Determination of residues of the sukercide
Flumentralin (Prime plus, CGA-41065 on tobacco" véi cac thay ddi bién tap cho phép.

TCVN 5076 : 2001: TCVN 5078 ; 2001; TCVN 6935 : 2001; TCVN 6936/1 + TCVN 6936/2 . 2001,
TCVN 6937 - TCVN 6938 : 2001; TCVN 6941 + TCVN 6949 : 2001 do Ban Ky thuat tiéu chudn
TCVYN/TC 126 Thuéc la va san pham thudc 12 bién soan . Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat iugng
dé nghi, Bé Khoa hoc Cong nghé va Mai trudng ban hann.
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Soat xét 14n 1

Thudc la va san pham thudc la -
Xac dinh du lugng silic dioxit khong tan trong axit clohidric

Tobacco and tobacco products — Determination of
silicated residues insoluble in hydrochloric acid

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh phan tram tap chét silic dioxit khéng tan trong axit
clohidric, dac biét la cat trong thudc Ia (la thudc 14, thudc la sgi, thudc la da tach cong va bui) va cac

san pham thudc la.
Phuong phap nay dung dé nhan biét ty 1& du lugng tap chét silic dioxit trong cac trudng hop say -
- @& kiém tra @6 sach khi mua Ia thudc 14;

~ trudc khi ché bién thudc 1a va cac san phdm thudc Ia.

2 Tiéu chuin vién dan

ISO 565 Test sieves - Metal wire cloth, perforated metal plaie and electroformed sheet - Nominal
sizes of openings (Sang thir nghiém - Luéi dan kim loai, Iui duc 16 va tdm duc dién. Kich thuge 1§ danh
dinh).

TCVN 5080 — 90 (ISO 4874) Thudc la nguyén liéu. Ly mau - Nguyén tac chung.

ISO 6488-1 Tobacco - Determination of water content - Part 1 : Karl Fischer method (Thudc la - Xac
dinh ham lugng nudc - Phan 1 : Phuong phap Karl Fischer).

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay st dung thuat ngl va dinh nghia sau :

wn
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3.1 Du lugng silic dioxit khong tan trong axit clohidric (Hydrochloric-acid-insoluble silicated
residues) : Vat chat con lai cda 1a thuée 14, thube 14 soi, thudc 14 manh va bui thu duge sau khi nung

thanh tro va chiét chat hoa tan trong axit clohidric dudi cac diéu kién qui dinh trong tiéu chudn nay.

4 Nguyén tic

Phan mau thlr dudc nung thanh tro & nhiét 48 650 °C + 50 °C. Tro dugc ngam chiét bang axit clohidric,
sau dé dudc nung lai @ 650 °C + 50 °C. Can lugng con lal.

5 Thudc thir

Trong qua trinh phan tich chi s&f dung cac thudc th{t loai tinh khiét phan tich va nuéc cét hodc nuée da
loai khoang ho#c nudc c6 dé tinh khiét tuong dudng.

5.1 Axit clohidric, c(HCI) = 4 mol/l.

6 Thiét bj, dung cu
Thiét bi, dung cu phong thr nghiém théng thudng va cac dung cu sau :
6.1 L& map, thong gié tét, c6 thé didu chinh nhigt dé & 350 °C + 50 °C va 650 °C + 50 °C.

6.2 Chén nung day phang, miéng réng, bang si hodc bach kim, ¢6 dung tich va kich thudc thich hap
v6i thé tich clia phan mau thd. Nhin chung, chén nung cé dudng kinh tir 50 mm dén 70 mm va chiéu

cao 30 mm la phu hop.

6.3 Sang, kich thudc 1& 2 mm, phd hgp vdi ISO 565.
6.4 Giay loc nhanh, cing, khong tro.

6.5 Can phan tich, c6 dé phan giai 0,0001 g.

6.6 Bo tron.

7 L&y mau

Viéc lay mAu phai dudc thuc hign theo TCVN 5080 - 90 (1SO 4874).

" Thuc t8 cho thdy gidy loc loal Whatman sé 540 12 thich hop.

Gidy ioc Whatman sé 540 fa tén thuong mai cla san phdm do hang Whatman cung c&p. Thong tin nay dua ra tao
thuan tién cho ngudi s dung tidu chuan nay va 6 chuc ISO khéng an dinh phai sir dung sén pham nay. Cé thé
st dung cac san pham tudng dudng néu chiing cho k it qua tuong tu.

=]



TCVN 5076 : 2001

C& mau phong thi nghiém phai dd Ién dé dam bao dai dién cho me.

8 Chuan bi mau thir

Lam khé mau cho dé nghién, néu can. Ham lugng nudc téi da 1a 12%.
Nghién mau phong thit nghiém cho dén khi tat ca mau lot hét qua sang (6.3).
Tron ky mau da nghién, tot nhat la trén bang phuang phap co hoc.

N&u trong vong 4 ngay sau khi chudn bj mau xong ma chua phan tich thi nén bae quan mau & nhiét d6
ti 0 °C dén 5 °C trong hop dung miéng rong, kin khi, cé di dung tich dé trén déu mau bang cach dao
chidu hép dung it nhat hai lan trudc khi mau dugc 18y ra dé phan tich,

9 Xac dinh ham lugng nudc

L&y phan mau th tr mau da chudn bi trong diéu 8 va xac dinh ham lugng nudc theo mé ta trong
ISO 6488-1.

Biéu thi phan khéi lugng 4m (ham luong nudc) clia mau, w, , bang phan tram.

10 Cach tién hanh

10.1 Phan miu thir

Can chén nung sach (6.2) da sdy kho & nhiét d6 650 °C = 50 °C, chinh xac dén 0,001 g.

L&y khoang 10 g mau th(r da chudn bj (diéu 8) tU hép dung va dan déu trén day chén nung.

Can chén cung vdi phan mau th chinh xac dén 0,001 g.

Sau dé tris di khéi luong clia chén rdng khéng chifa mau dé c6 dudc khéi luong phan mau thir (m.).
10.2 Tién hanh xac dinh

Dat chén nung chita phan mau thir (10.1} vao 6 mip (6.1) va dét dén nhiét d6 350 °C + 50 °C cho dén

khi phan mau thir chay hét thanh tro, khdng cén ty khoi nao nifa.

Tang nhiét dé ctia 16 mup dén 650 °C = 50 °C. dé khoang 30 phut. D& ngudi dén 350 °C + 50 °C va |8y
chén nung ra khdi 16, Sau khi da ngudi dén nhiét dd mai trudng, thém tir tir 40 ml axit clohidric (5.1), dé
axit chay xudng theo thanh chén.
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Cha y : Mt vai mililit ddu duge cho vao chén mét cach can than dé tranh séi manh.
Diing daa thuy tinh khudy nhe lién tuc trong khoang 10 min. Loc lugng chita trong chén qua gidy loc
(6.4). Thu I8y phan con lai trén gidy loc. Dung diia thuy tinh dau dugce boc bang cao su dé Idy hét phan

con bam trén thanh chén. Trang chén bing 25 mi nudc va loc. Rifa cdn than phan con lai trén gidy loc
vai 1an bang 25 ml nudc cho dén pH trung tinh.

Dat gidy loc cling phan con lai vao chén nung (6.2) va chuyén chén nung vao 16 mup (6.1), nhiét d6 cla
16 khdng dudc thap han 200 °C. D6t dén 650 °C + 50 °C trong 30 min. D& ngudi dén 350 °C x 50 °C.
L&y chén nung ra khai 16, d4t vao binh hit 4m chira silica gel va d& ngudi dén nhiét d5 méi trudng. Can

chén cting phan con lai chinh xac dén 0,001 g.

Tinh khéi lugng clia phan con lai (m,).

11 Biéu thi két qua

Dut Iuong silic dioxit khong tan trong axit clohidric, w, dugc biéu thi bang phan tram khéi lugng, tinh theo
cong thic :

trong do
w, 1a phan khéi lugng nudc clia phan mau thir duge xac dinh theo diéu 9, tinh bang phan tram;
m, 1a khdi lugng phdn mau thi, tinh bang gam;
m, la kh&i luong phan cén lai, tinh bang gam.

12 Boé chum
12.1 Thirlién phong thi nghiém

Céc chi tiét cda thir lién phong thit nghiém vé dé chum clia phuong phap duge dua ra trong phu luc A.
-'Cac gia tri thu dudc tif phép th(r lién phong nay co thé khéng ap dung dudc cho cac dai ndng do va
thanh phan khac vdi cac gia tri da dua ra,

12.2 Do lap lai (r)

Chénh léch tuyét ddi gilra hai k€t qua thir nghiém doc 1ap thu duoc khi sit dung cling phuong phap, thuc
hién trén vat lidu thif gidng hét nhau trong cling mat phong thir nghiém, do cling mét ngudi thuc hign, s

dung cting thiét bi, ti2n hanh treng khoang thdi gian ngan khéng qua 5% cac trudng hop 1dn hon -



TCVN 5076 : 2001

muic 0% : r=0,12
muc 5% : r=0,35
mc 10% : r=0,47

12.3 DPotailap (R)

Chénh léch tuyét dai gilfa hai két qua thir nghiém ddc lap thu duge khi sif dung cling phuong phap, thuc
hién trén vat liéu th giéng hét nhau, do cac ngudi khac nhau thuc hién, sir dung cac thiét bi khac nhau,
trong cac phong thif nghiém khac nhau khéng qua 5% céac trudng hgp 16n hon :

mitc 0% : . R=012
mc 5% : R=0,83
mic 10% : R=173

13 Bao céao thur nghiém

Béo céo thlf nghiém phai chird :

moi théng tin can thist dé nhan biét day d0 mau thir

phuong phap Iy mau da st dung, néu biét;

phuong phap thir d4 slr dung, vién dan tiéu chudn nay;

tat ¢ cac chi tiét thao tac khdng qui dinh trong tiéu chudn nay (dac biét 1a nhiét d6 nung néu
khac vai 650 °C = 50 °C), hodc tuy y Iua chon, cung v&i moi chi tiét bat thudng nao khac co thé
anh hudng tdi két qua:

- két qua thir nghiém thu dugc;

- néu d6 lap lai duge kiém tra, néu két qua cudi cling thu dudc.
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Phuluc A
(tham khao)

Thir lién phong thir nghiém

Mét nghién ctu cong tac quéc té gdm 12 phong thir nghiém tham gia do tiéu ban ISO/TC126/SC1 thuc
hién nam 1996, ti€n hanh trén 4 mau va I3p lai 5 1an. Cac két qua thu dugc theo phan tich théng ké phu
hgp vdi TCVN 6910-2 : 2001 (ISO 5725-2) [1] cho cac s6 liéu chinh xac nhu trong béang A.1.

Bang A.1 - Cac két qua thdng ké cia thir lién phong

(d6t & nhiét do 650 °C + 50 °C)
]

l! Ty lé silic dioxit bi 1an vao thudc la

0% 5% | 10%. '
Sé phong th nghiém tham gia sau khi loai trit ngoai & | 7 9 10

| Gia tri trung binh clia du lugng silic dioxit, tinh theo chét kho, % L 051 556 | 1033 |
i: P6 léch chudn lap lai, s, 0,04 0,12 0,17

| Hé so bién thién lap lai, % 8,21 2,22 1,61 4

| Gi6i han Iap lai, r (2.8 s,) 0,12 ‘ 0.35 5: 0.47 ’
D5 lech chudn téi 1ap, s | 0,04 0,29 0,61
Ha s8 bign thién tai 1ap, % 821 | 53 | 5%

~{ Gii han tai ap, R (2.8 sq) | 0,12 | 0,83 i 173 |

| Chil thich — Cac keét qua trén day thu dugc & nhiét 6 dot g nhiét do 650 °C = 50 °C 13 nhiét dd dugc chap nhan
| trong liéu chudn nay. Tuy nhién, c&c thlr nghiém lién phong thir nghiém so sanh cho thdy cac két qua thu dugc
khi mau dugce d6t d nhiét dé 850 °C = 50 °C theo théng k& khong chénh léch & mitc xac suét 95%.
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Phu luc
(tham khao)

Tai liéu tham khao

[1] TCVN 6910 -2 : 2001 (ISO 57225-2 : 1994) B chinh xé4c (d9 ding va dd chym) clia phuong
phap do va két qua do. Phan 2 : Phuong phap cd ban dé xac dinh do 13p lai va do tai lap cla phuong
phap do tiéu chudn.

[2] TCVN 5958 : 1995 (ISO/IEC Guide 25 : 1990) Yéu cdu chung vé nang luc clia phong hiéu chuidn
va thir nghiém.

11



