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Avant-propos

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d’organismes nationaux de normalisation {comités membres
de I'ISO). L’élaboration des Normes internationales est en général
confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre inté-
ressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique créé
a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux tra-
vaux. L’ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique
internationale (CEl) en ce qui concerne la normalisation électrotech-
nique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techni-
gues sont soumis aux comités membres pour votey Leup publication
comme Normes internationales requiert I“approbation de 75 % au moins
des comités membres votants.

La Norme internationale ISO 3401 a été élaborée par le comité techni-
que ISO/TC 126, Tabac et produits du tabac.

Cette deuxiéme édition annule et remplacela- premiére, édition
(ISO 3401:1977), qui a fait 'objet d’une révision technique.
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Cigarettes — Détermination de la rétention des alcaloides par
les filtres — Méthode spectrométrique

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale prescrit deux
méthodes de détermination spectrométrique de la
rétention des alcaloides par les filtres des cigaret-
tes:

— la méthode directe;

— la méthode indirecte.

Ces méthodes sont applicables aux cigarettes afil
tre. Il faut utiliser la méthode directe, sauf si elle
n‘est pas applicable du fait de la récupération in-
compléte des aicaloides retenus par le matériau‘fil-
trant (par exemple, avec/icertains'typeside-filtres'a
charbon actif). La méthode indirecte nes’applique
pas aux cigarettes dont les filtres sont gainés avec
des matériaux perforés ou poreux. La présente
Norme internationale ne s’applique donc pas dans
le cas de filtres présentant une rétention irréversible
de la nicotine et équipés d’un gainage perforé ou
poreux.

NOTE1 Ces méthodes déterminent seulement la ré-
tention des alcaloides de 1a fumée de tabac, exprimés en
nicotine. La rétention d’autres substances présentes dans
la fumée du courant principal n’est pas nécessairement
liée a la rétention des alcaloides.

2 Reéferences normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite,
constituent des dispositions valables pour la pré-
sente Norme internationale. Au moment de la pu-
blication, les éditions indiguées étaient en vigueur.
Toute norme est sujetie & révision et les parties
prenantes des accords fondés sur la présente
Norme internationale sont invitées a rechercher la
possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes
des normes indiquées ci-aprés. Les membres de la
CEl et de I'ISO possédent le registre des Normes
internationales en vigueur a un moment donné.

1SO 3308:1991, Machine & fumer analytique de rou-
tine pour cigarettes. — Définitions et conditions nor-
malisées  (Publiée actuellement en anglais
seulement).

ISO 3400:1989, Cigarettes — Détermination des alca-
loides dans les condensats de fumée — Méthode
spectrométrique.

1ISO»3402:1991); Tabac et produits du tabac — Atmos-
phére de conditionnement et d’essai.

1SO 4387:1891, Cigarettes — Détermination de la
matiére particulaire lotale et de la matiére anhydre
et exempte de nicotine au moyen d’une machine a
fumer-analytique:de routine.

ISO 8243:1991, Cigarettes — Echantillonnage (Pu-
bliée actuellement en anglais seulement).

3 Définition

Pour les besoins de la présente Norme internatio-
nale, la définition suivante s’applique.

3.1 indice de rétention des alcaloides R, d’un filtre
de cigarette: Rapport, exprimé en pourcentage en
masse, des alcaloides retenus par le filtre 4 ceux
arrivant sur le filtre:

F.
Rnic=-§'ﬂ°—>< 100
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L’indice de rétention des alcaloides peut étre déter-
miné comme suit:



ISO 3401:1991(F)

a) Directement, par mesurage de la masse d’alca-
loides retenue par le filtre et de celle contenue
dans la fumée du courant principal sortant du
filtre:

F E.
Ri=——C— %100 = —"< x 100
me Hnic + Fnic Snic

ol

F,. estlamasse d’alcaloides retenue par
le filtre;

H,. estla masse d’alcaloides dans la fu-
mée du courant principal sortant du
filtre;

Shic estla masse d’alcaloides arrivant sur
le filtre [voir (A) précédent].

b) Indirectement, par mesurage de la différence
entre la masse des alcaloides de la fumée du
courant principal d’une cigarette 2a filtre (A) et de
la masse des alcaloides correspondant a une
autre cigarette dont le matériau filtrant a été re-
tiré (B) et dont la longueur fumée est la méme
que celle de la cigarette a filtre (A):

Rnic=Mx100=£’£x1OO

Snic nic

ou

H,. estla masse d’alcaloides dans. la fu-
mée du courant principal de |a ciga-
rette 3 filtre (A);

Shic  est la masse d’alcaloides dans la fu-
mée du courant principal de la ciga-
rette dont le matériau filtrant a été
retiré (B).

4 Principe

4.1 Méthode directe

Fumage des cigarettes a filtre (A), selon I'ISO 4387,
sur une machine a fumer analytique de routine pour
cigarettes, répondant aux spécifications de
I'ISO 3308, et séparation des bouts-filtres des
mégots de cigarettes restants; aprés addition de
méthanol, les bouts-filtres seront soumis a une dis-
tillation et un entrainement a la vapeur d’eau en
milieu acide, afin de déplacer les substances en-
trainables neutres et acides; rejet du distillat.

Alcalinisation du résidu dans la chambre de distil-
lation par addition d’une base et entrainement a la
vapeur des alcaloides nicotiniques. Estimation de la
teneur en alcaloides nicotiniques par mesurage

spectrométrique de |I'absorbance du distillat prove-
nant de la distillation alcaline, et calcul de la masse
d’alcaloides, exprimés en nicotine.

Collecte du condensat de fumée du courant princi-
pal des cigarettes a filtre (A), préparation d’une so-
lution méthanolique du condensat et détermination
de la masse d’alcaloides par distillation, selon
ISO 3400.

4.2 Méthode indirecte

4,21 Fumage des cigarettes a fiftre (A), selon
1'ISO 4387, sur une machine a fumer analytique de
routine pour cigarettes, répondant aux spécifica-
tions de I'ISO 3308, collecte du condensat de fumée
du courant principal, préparation d’une solution
méthanolique du condensat et détermination de la
masse d’alcaloides par distillation, selon 'I1SO 3400.

4.2.2 Elimination du matériau filtrant d’un second
échantillon de cigarettes a filtre identiques (A), fu-
mage des boudins de tabac restants (B), selon
I'ISO 4387, sur une machine a fumer analytique de
routine pour cigarettes, répondant aux spécifica-
tions de 1150 3308; collecte du condensat de fumée
du-courant —principal, ‘préparation d’une solution
méthanolique\du condensat et détermination de la
masse d’alcaloides par distillation, selon I'ISO 3400.

5 _Réactifs

Tous les reéactifs utilisés doivent étre de qualité
analytique reconnue, et 'eau utilisée doit étre de
'eau distillée ou de I'eau d’une pureté au moins
équivalente.

5.1 Maéthanol.

5.2 Hydroxyde de sodium, solution,
¢(NaOH) = 8 mol/Il.

5.3 Acide sulfurique, solution,
¢(H,SO,) = 1 mol/l.

5.4 Acide sulfurique, solution,
c¢(H,S0,) = 0,025 mol/i.

5.5 Nicotine, pureté 98 %, min.

6 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et appareils sui-
vants:

6.1 Enceinte de conditionnement, réglée selon les
spécifications de I'ISO 3402,



6.2 Machine a fumer analytique de routine pour ci-
garettes, répondant aux spécifications de I'ISO 3308,
avec piégeage sur disque en fibre de verre (voir
ISO 4387).

6.3 Appareil de distillation par entrainement a la
vapeur d’eau, comprenant les parties suivantes.

6.3.1 Chambre de distillation.

Chambre cylindrique, montée verticalement, d’une
capacité d’environ 50 ml a 100 ml, et comportant 3
sa base une arrivée de vapeur.

Le systéme doit comprendre un chauffage auxiliaire
permettant de maintenir constant le volume du li-
quide.

6.3.2 Téte de distillation anti-projection.

6.3.3 Réfrigérant & serpentin, 3 double enveloppe,
adaptable a la téte de distillation 6.3.2 par rodage
sphérique.

6.3.4 Entonnoir, ou autre systéme, pour I'introduc-
tion de la solution d’hydroxyde de sodium et, si né-
cessaire, de bouts-filtres.

6.3.5 Essai de I'appareil de distillation:

Essayer le systéme selon la procédure indiquée
(ISO 3400) avec une solution de nicotine pure*(5.5)
ayant le niveau maximum'envisagé'La valeur'obte-
nue doit étre au moins 98 % de la valeur'théorique.
Dans le cas contraire, améliorer la récupération en
modifiant la vitesse de distillation.
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Pour les essais de routine, il est possible d’utiliser
un sel de nicotine étalonné par rapport a la nicotine
pure (5.5).

NOTE 2 Les schémas d’appareils actuellement utilisés
(figures 1 a 3) sont donnés a titre d’exemple. D’autres
appareils peuvent aussi étre utilisés a condition que les
résultats obtenus socient ies mémes.

6.4 Spectromeétre, couvrant les longueurs d’onde
comprises entre 230 nm et 290 nm.

6.5 Cuves en quartz, de 1 cm de parcours optique,
ou cuves appariées identiques, dans le cas d’un
appareil a simple faisceau.

L’absorbance des cuves doit étre identique avant et
aprés chaque mesurage; sinon, effectuer une cor-
rection appropriée.

6.6 Fioles jaugées, de capacité 250 ml, a bouchon
rodé.

6.7 Pipettes a un trait, de capacité 5 mi, 10 ml ou
25 mi(F)

6.8 Entonnoirs en verre .d’environ 55 mm de dia-
meétre.

6.9 Papier filtre, pour filtration rapide.

7 "Echantillonnage

Effectuer conformément a

ISO 8243.

I"échantillonnage
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Dimensions en millimeétres
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Figure 1 — Exemple d’appareil actuellement utilisé
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Dimensions en millimétres

Figure 2 — Exemple d’appareil actuellement utilisé
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Dimensions en millimétres
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Figure 3 — Exemple d’appareil actuellement utilisé



8 Mode opératoire

8.1 Méthode directe

8.1.1 Préparation de I’échantillon pour essai

A partir de I’échantillon pour laboratoire préparé
selon l'article 7, prélever le nombre indiqué de ci-
garettes a filtre pour I'ensemble des opérations
élémentaires de fumage a effectuer, et les condi-
tionner, selon I'ISO 3402 dans l'enceinte de condi-
tionnement (6.1).

8.1.2 Détermination

8.1.21 Fumage

Fumer les cigarettes conditionnées (8.1.1) selon
I'ISO 4387 sur la machine a fumer analytique de
routine pour cigarettes (6.2), en une ou plusieurs
opérations élémentaires de fumage. Recueillir le
condensat de fumée du courant principal sur le
piége approprié pour chaque opération élémentaire
de fumage. Dés que chaque cigarette a eété fumee
jusgu’a la longueur de mégotspécifiee, l'éteindre.

A 1a fin de chaque opération élémentaire.de,fumage,
isoler les bouts-filtres et les pieges. Procéder a
8.1.2.2 et 8.1.2.3 sans délai a tout stade.

8.1.2.2 Détermination des alcaloides retenus'‘dans
les filtres de cigarettes (F,;.)

Séparer soigneusement le tabac adhérant aux
bouts-filtres et les ouvrir. Ouvrir I"appareil de distil-
lation et placer un maximum de trois bouts-filtres
dans la chambre de distillation. Fermer 'appareil
de distillation et introduire environ 10 ml de métha-
nol (5.1) dans la chambre.

NOTE 3 Bien qu’il soit préférable de placer les bouts-
filtres directement dans la chambre de distillation, on peut
a la rigueur utiliser un extrait méthanolique comme suit:
Placer 20 bouts-filires et 100 ml de méthanol dans une
fiole. Agiter pendant 30 min ou laisser reposer pendant la
nuit et agiter 8 main. A I'aide d’une pipette transférer
10 ml de I’extrait dans la chambre de distillation.

AVERTISSEMENT — Des précautions sont nécessai-
res pendant la distillation et tant que I'hydroxyde de
sodium est ajouté.

Ajouter 10 ml de la solution d’acide sulfurique (5.3)
et commencer la distillation. Recueillir environ
100 ml de distillat dans un bécher. Sans interrompre
la distillation, retirer le bécher et éliminer le distillat.
Insérer le tube collecteur dans une fiole jaugée de
250 ml (6.6) contenant 10 ml de la solution d’acide
sulfurique (5.3). S’assurer que [I'extrémité du tube
est immergée dans l'acide. Ajouter lentement et
soigheusement 5 ml de la solution d’hydroxyde de
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sodium (5.2) a la chambre de distillation et fermer
I’entonnoir d’introduction (6.3.4) aprés passage de
la derniére goutte. Recueillir 220 ml & 230 ml de
distillat. Enlever la fiole en rincant le tube collecteur
avec un peu d’eau. Terminer la distillation et net-
toyer I’appareil de distillation, en utilisant une pince
pour séparer les bouts-filtres si nécessaire.

En s’assurant que la fiole est & température am-
biante, diluer jusqu’au trait de jauge avec de I'eau
et homogéneéiser. Si la solution n’est pas claire, fil-
trer a I'aide d’un papier filtre (6.9), en rejetant les
premiers 150 ml du filtrat. Utiliser la solution pour
déterminer, par spectrométrie, les alcaloides rete-
nus dans les filtres des cigarettes, selon I'iSO 3400.

8.1.2.3 Détermination des alcaloides dans le
condensat de fumée du courant principal (/1)

Ayant séparé les piéges chargés du condensat brut
de fumée du courant principal des cigarettes a filtre
fumées, procéder selon la méthode suivante.

Démonter le porte-filtre et retirer éventuetlement le
joint d’étanchéité avec une pince. Retirer le disque
avec une pince et le plier en deux. Introduire le dis-
gue plié dans/ une fiole conique de 150 ml de capa-
cité contenant un volume approprié de méthanol
(51). Le volume doit étre ajusté au nombre de pié-
ges et au nombre de cigarettes fumées afin que
I"aliquote de la solution méthanolique prise pour la
distitlation (20 ml dans le cas idéal) contienne les
alcaloides de’2:a-3°cigarettes.

Essuyer la surface interne de la partie avant du
porte-filire avec deux quarts d’un disque filtrant
vierge avec une pince et les introduire dans la fiole.
Fermer ia fiole et agiter sur un agitateur électrique
pendant 20 min, ou laisser reposer pendant 16 h en
s’assurant que le disque n’est pas désagrégé. Utili-
ser, comme prise d’essai, une aliquote de cette so-
fution pour déterminer les alcaloides du condensat
de fumée du courant principal, selon I'ISO 3400.

8.2 Méthode indirecte

8.2.1 Préparation de I"échantillon pour essai

A partir de I’échantilion pour laboratoire préparé
selon l'article 7, prélever le double du nombre de
cigarettes a filtre nécessaires pour la méthode di-
recte, et les conditionner, selon |'ISO 3402 dans
I’'enceinte de conditionnement (6.1). Partager |I'en-
semble de cet échantillon ainsi préparé en deux
sous-échantillons X et Y identiques.

Retirer le matériau filtrant des cigarettes du sous-
échantillon Y, et laisser en place la manchette de
gainage. Si la manchette de gainage doit étre sépa-
rée, la remplacer par une nouvelle manchette de
gainage, de méme longueur que celle qui était a
I'origine sur la cigarette.
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