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摘要：为了提高卷烟主流烟气中氨的测定效率，对现行标准ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０中氨的捕集方法进行改
进，提出剑桥滤片收集卷烟主流烟气中氨的方法：将乙醇、甘油、０．２０ｍｏｌ／Ｌ浓度的盐酸溶液按照
４１５体积比配制滤片处理溶液，用装有经滤片处理液处理后的剑桥滤片的捕集器，在常规的卷烟
抽吸中，实现卷烟主流烟气中氨的捕集．结果表明：剑桥滤片法的日内重复性的相对标准偏差 ＜
２．３３％，日间重复性的相对标准偏差＜１．９２％，数据精密度良好；加标回收率９３％ ～９７％，方法准确
性较高；与ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０方法比对结果的相对标准偏差 ＜４．３８％，二者结果一致．改进后的捕集
方法程序简单、易于操作，可有效提高操作效率．
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０　引言
氨是烟草中的天然成分，不仅会降低卷烟的感

官品质，还会刺激人的呼吸系统，是烟气中 ４６种
Ｈｏｆｆｍａｎｎ有害成分之一，也是我国评价卷烟危害性
的一项重要指标［１－２］．氨含量的准确测定可为评价
卷烟质量和安全性提供数据参考．卷烟烟气中氨的
测定方法研究，始于１９６０年代，多是采用剑桥滤片
和稀盐酸分别收集粒相和气相中的氨，然后使用分

光光度法、容量法、电极法、离子色谱法等进行分析

测定［３－７］．之后，离子色谱法在烟气氨测定中得到了
广泛应用，ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０［８］是现用的测定主流烟
气中氨的标准方法，该方法也是利用剑桥滤片和稀

盐酸溶液分别捕集烟气粒相和气相中的氨．近几
年，马雁军等从分离柱的使用、杂质的去除等方面

对ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０进行了研究与改进，但这些改
进均未涉及氨捕集方法的优化［９－１１］，其不足主要表

现在两个方面：１）操作程序繁杂：捕集肼的安装、清
洗、装液、拆卸等程序多且比较费时．以完成单批样
品的气相中氨的捕集程序来计算用时，一般捕集肼

（以单批２０个计）的拆卸（５ｍｉｎ）、清洗（３０ｍｉｎ）、加
液（１０ｍｉｎ）、安装（５ｍｉｎ），完成单批样品的气相捕
集程序现有装置至少需用时约５０ｍｉｎ；２）现有装置
为玻璃制品，若清洗、安装不慎，易造成装置的破碎

和漏气，且肼内装有吸收氨的溶液易发生液体倒

吸．本文拟针对上述不足，进行优化研究，以期提高
氨捕集的效率．

１　材料与方法
１．１　材料和仪器

主要材料：某年烟气监控卷烟Ａ．
主要试剂：盐酸（３６％ ～３８％）、乙醇、甘油，均

为分析纯，国药集团化学试剂有限责任公司产；

ＮＨ４
＋标准溶液（１０００μｇ／ｍＬ），国家标准物质研究

中心产．
主要仪器：ｐＢ－１０ＰＨ计，ＭＥ４１４Ｓ电子天平

（感量０．０００１ｇ），德国 Ｓａｒｔｏｒｉｏｕｓ产；ＩＣＳ－３０００离
子色谱仪，ＤｉｏｎｅｘＩｏｎＰａｃＣＳ１６阳离子分析柱
（５ｍｍ×２５０ｍｍ），ＤｉｏｎｅｘＩｏｎＰａｃＣＧ１６阳离子保护
柱（３ｍｍ×５０ｍｍ），美国 Ｄｉｏｎｅｘ公司产；ＳＭ４５０吸
烟机，英国斯茹林 Ｃｅｒｕｌｅａｎ公司产；ＨＹ－８回旋振
荡器，常州国华电器有限公司产．
１．２　样品前处理
１．２．１　萃取液的制备　用盐酸和去离子水配制
０．０１ｍｏｌ／Ｌ的盐酸溶液．
１．２．２　滤片处理液的配制　按照４１５的体积
比，分别准确移取乙醇、甘油和０．２０ｍｏｌ／Ｌ盐酸溶
液混合均匀．
１．２．３　氨捕集滤片的制备　将一张４４ｍｍ的剑桥
滤片，放入直径大于滤片的玻璃皿中，移取２．０ｍＬ
滤片处理液均匀滴在滤片上，待液体全部被吸收且

滤片被完全浸润后，将滤片放置于温度（２２±１）℃，
湿度（６０±３）％的恒温恒湿环境中 ２ｈ以上即可
使用．
１．２．４　氨的捕集　将处理过的剑桥滤片和一张普
通滤片装在常规捕集器中（见图１），确定抽吸通道
不漏气，并测试吸烟机抽吸容量满足标准 ＧＢ／Ｔ
１９６０９的要求后，在ＧＢ／Ｔ１６４４７规定的环境条件下
随机选取平衡后的牌号Ａ的卷烟样品４支，用符合
ＧＢ／Ｔ１６４５０规定的常规吸烟机按照ＧＢ／Ｔ１９６０９抽
吸条件进行抽吸，在卷烟抽吸的同时对主流烟气中

的氨进行捕集，完成单批样品的氨的捕集程序最多

用时１０ｍｉｎ．
捕集完毕后，打开捕集器，取出滤片放入５０ｍＬ

锥形瓶中，加入２０ｍＬ萃取液，震荡４０ｍｉｎ，得到卷
烟主流烟气中的氨（气相中氨和粒相中氨）的萃取

液，准确移取５ｍＬ萃取液，用００１ｍｏｌ／Ｌ的盐酸溶
液定容至２５ｍＬ，制得待测样品．
１．３　方法

采用 ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０方法对待测样品中的氨
的含量进行定量测定．

图１　烟气中总氨捕集器的示意图
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２　结果与讨论

２．１　氨捕集滤片的处理方法
２．１．１　助挥发剂、水分调节剂和酸类型的确定　若
直接采用酸的水溶液制备捕集氨的剑桥滤片，则难

以掌握合适的溶液加入量．加液量大的话，滤片太
湿，吸烟过程阻力大，抽吸曲线严重右移，不能达到

理想的抽吸状态；若加液量过小，滤片没有完全润

湿，捕集效率下降，还会导致捕集液在滤片上不均

匀，吸烟过程中烟气从阻力小的地方通过，烟气通

过滤片不均匀，实验重复性不好，而且滤片要达到

适用的湿度，需要很长的平衡时间．
为了解决上述问题，经查阅资料［１２］，确定在酸

液中加入乙醇作为助挥发剂，甘油为水分调节剂，

选择与 ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０方法一致的盐酸为吸收
酸．对加入滤片处理液的体积、加入方式和平衡时
间进行优化．在滤片平衡过程中，乙醇挥发且有利
于滤片上溶液的均匀，带走部分水分，使得滤片不

至于太湿，同时使滤片的气体透过性良好，由于酸

在水中才有利于氨的吸收，甘油作为水分调节剂可

使滤片保持一定的湿度．
２．１．２　滤片处理液加入量的确定　选择以１ｍＬ，
２ｍＬ，３ｍＬ为滤片处理液加液量，以滤片浸润性、加
液均匀性能为衡量指标进行最佳加液量试验，试验

结果见表１．

表１　滤片浸润性和加液均匀性试验结果
加液体积／ｍＬ 浸润性能 加液均匀性

１ 部分浸润 不均匀

２ 全部浸润，未溢出 均匀

３ 全部浸润，溢出 均匀

由表１可知，确定滤片处理液加液量为２ｍＬ，
同时确定滤片处理条件为：在恒温恒湿环境中放置

２ｈ［１３］，这个条件适于滤片的浸润和方便操作．
２．１．３　滤片处理液配制比例的确定　以０．０１ｍｏｌ／
Ｌ的盐酸溶液［３］为酸液，按照乙醇、甘油、酸液的配

制比例范围为：乙醇体积（８—１）１盐酸溶液体
积（１—８），在恒温恒湿环境中，平衡不同时间后滤
片中液体含量的变化见表２．

由表２可见，随着滤片放置时间的推移，滤片上
液体的含量逐渐减少，Ｖ乙醇Ｖ甘油Ｖ酸液为４１
５，５１４时的液体含量较其他方式稳定，２４ｈ时
基本稳定在４７．０％左右，其液体含量较其他配比高
出将近１％，在保证滤片不太湿的同时，水分含量越高

表２　不同比例制备的滤片
在不同平衡时间内的滤片中液体含量 ％

序
号

处理液配制比例

Ｖ乙醇Ｖ甘油Ｖ酸液

不同平衡时间／ｈ
１ ２ ３ ４ ５ ２４

１ ８１１ ７６．５ ５８．９ ４８．６ ４４．４ ４３．９ ４６．５
２ ７１２ ７９．９ ６９．６ ６２．５ ５３．３ ４４．９ ４６．６
３ ６１３ ８０．１ ７２．３ ６４．３ ５５．２ ４５．８ ４６．６
４ ５１４ ８０．７ ７４．４ ６７．７ ５８．５ ４７．６ ４７．５
５ ４１５ ８１．８ ７７．１ ７１．８ ６４．５ ５３．３ ４７．５
６ ３１６ ８３．０ ７９．６ ７６．０ ７０．５ ６０．４ ４７．０
７ ２１７ ８３．９ ８１．３ ７８．５ ８３．８ ６６．２ ４２．３
８ １１８ ８４．４ ８２．１ ７９．１ ７４．４ ６６．０ ４３．６

越有利于氨的吸收，所以初步选择这两种比例进行

后续氨捕集量实验．
用０．０１ｍｏｌ／Ｌ的盐酸溶液，按照上述两种配制

比例处理滤片后，恒温恒湿环境中放置２ｈ后，进行
抽吸容量和氨捕集量试验，试验结果见表３和表４．

表３　两种配制比例处理滤片放置
不同时间后抽吸容量 ｍＬ

滤片放
置时间／ｈ 标准方法

处理液配制比例

Ｖ乙醇Ｖ甘油Ｖ酸液
４１５ ５１４

２ ３５．０ ３５．０ ３５．０
３ ３４．７ ３５．０ ３４．９
５ ３４．７ ３５．０ ３４．８
７ ３５．０ ３５．３ ３５．３

表４　０．０１ｍｏｌ／Ｌ的盐酸溶液配制的滤片处理液处理
滤片后的氨捕集量试验结果 μｇ·支－１

方法 氨含量
粒相中
氨含量

气相中
氨含量

标准方法 １２．４４ １２．０６ ０．３８
４１５ １２．７６ １１．７０ １．０６
５１４ １２．１９ １１．４３ ０．７６

由表３可知，两种滤片配制方式，在２ｈ后抽吸
时，吸烟机的抽吸容量均在（３５．０±０．３）ｍＬ范围
内，符合 ＧＢ／Ｔ１６４５０—２００４吸烟机标准抽吸条
件要求．

由表４结果可知，４１５比例的氨捕集量最
高（１２．７６ｕｇ／支），则以４１５配比处理滤片处理
液来进行后续试验．
２．１．４　处理后滤片的酸性　分别以０．０１ｍｏｌ／Ｌ，
０．０５ｍｏｌ／Ｌ，０．１０ｍｏｌ／Ｌ，０．２０ｍｏｌ／Ｌ浓度的盐酸溶
液，按照上述 Ｖ乙醇Ｖ甘油Ｖ酸液 ＝４１５的配制方
式处理滤片，随时间的推移，测定其滤片的 ｐＨ值
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（将滤片放入５０ｍＬ锥形瓶中，加入２５ｍＬ去离子
水放置１０ｍｉｎ后，用ｐＨ计测定）．试验结果见表５．

表５　不同时间不同浓度盐酸处理滤片ｐＨ值的变化
时间／ｈ ０．０１ｍｏｌ／Ｌ ０．０５ｍｏｌ／Ｌ ０．１０ｍｏｌ／Ｌ ０．２０ｍｏｌ／Ｌ
０ ６．７ ５．７ ４．７ ４．２
２ ７．３ ６．４ ４．９ ４．４
３ ７．２ ６．７ ４．９ ４．３
５ ７．０ ７．０ ５．０ ４．２
２０ ７．８ ７．９ ６．１ ４．２
２４ ７．７ ７．７ ６．３ ４．４
２７ ７．４ ７．６ ６．４ ４．３
４４ ８．１ ８．１ ７．７ ４．４
４８ ８．１ ８．４ ７．４ ４．２

由表５可以看出，４种浓度的盐酸溶液处理的
滤片（除０．２０ｍｏｌ／Ｌ外）的 ｐＨ值大多随时间逐渐
增大，酸性呈减弱趋势，而０．２０ｍｏｌ／Ｌ的ｐＨ值基本
稳定在４．３左右，０．２０ｍｏｌ／Ｌ盐酸溶液处理的滤片
酸性最强且稳定，其捕集氨的能力是最强、最稳

定的．
２．１．５　酸液浓度的确定和方法捕集效率试验　分
别以 ０．０１ ｍｏｌ／Ｌ，０．０５ ｍｏｌ／Ｌ，０．１０ ｍｏｌ／Ｌ，
０．２０ｍｏｌ／Ｌ浓度的盐酸溶液，按照上述 Ｖ乙醇 
Ｖ甘油Ｖ酸液 ＝４１５的配制方式处理滤片，对捕集
方法进行氨捕集量的试验和氨吸收效率试验．

在常规捕集器内装上处理好的滤片，可在其后

再加装一张普通滤片，以防止液体进入抽吸通道然

后在其后串联上吸收瓶（内装０．０１ｍｏｌ／Ｌ盐酸吸收
液），测试方法的捕集效率，结果见表６．

从表６可以看出：０．１０ｍｏｌ／Ｌ，０．２０ｍｏｌ／Ｌ浓度
的盐酸的氨含量较大，吸收效率较高，分别为９８％，
９９％．结合表５，后者滤片的 ｐＨ值均稳定在４．３左
右，可判定以该浓度的盐酸溶液配制的滤片处理液

处理后的滤片的捕集氨的能力稳定．由此可确定用
０．２０ｍｏｌ／Ｌ浓度的盐酸来处理吸收滤片的溶液．
２．２　方法评价
２．２．１　空白试验　按照１．２操作制备空白样品，抽

表６　不同浓度盐酸溶液对全滤片法的
氨捕集量及捕集效率

盐酸浓度
／（ｍｏｌ·Ｌ－１）

氨含量
／（ｕｇ·支 －１）

吸收瓶氨量
／（ｕｇ·支 －１）

氨总量合计
／（ｕｇ·支 －１）

滤片吸收气
相氨的效率／％

０．０１ １２．０３ ０．５８ １２．６１ ９５
０．０５ １２．１７ ０．５６ １２．７３ ９６
０．１０ １２．３５ ０．２７ １２．６２ ９８
０．２０ １２．６１ ０．０７ １２．６８ ９９

吸时卷烟不点燃．平行测定 ３次，结果未检出氨
离子．
２．２．２　比对试验　为了评价剑桥滤片法的捕集效
果，将其与ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０方法进行比对，测定结
果见表７．

表７　捕集方法氨的测定值 μｇ／支

捕集方法
氨粒相部分
平均值

氨气相部分
平均值

氨总量
平均值

相对标准
偏差／％

标准方法 １１．７８ ０．２４ １２．０２ ０．１３
剑桥滤片法 — — １２．１０

　　注：由于剑桥滤片法实现了主流烟气中粒相和气相中氨
的同时捕集，所以表中没有粒相和气相部分氨含量的数值．

由表７可知，剑桥滤片法与标准方法的相对标
准偏差＜１％，说明其与标准方法的一致性好．
２．２．３　精密度　为测试本捕集方法的日内重复性
和日间重现性，用同一卷烟按照１．２的步骤操作，每
日测试５轮，分５ｄ测定，求日内和日间的平均值、
标准偏差、相对标准偏差表征．试验数据见表８．

剑桥滤片法的日内重复性的相对标准偏差 ＜
３％，日间重复性的相对标准偏差 ＜２％，具有良好
的重复性和重现性，数据精密度良好．
２．２．４　加标回收率　剑桥滤片法回收率试验采用
基质加标法，将标样加在萃取液中：分别配置

０．０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ（未加标）作为空白萃取液，０．１μｇ／
ｍＬＮＨ４

＋和 ０．０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ，０．５μｇ／ｍＬＮＨ４
＋和

０．０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ，１．０μｇ／ｍＬＮＨ４
＋和 ０．０１ｍｏｌ／Ｌ

ＨＣｌ溶液作为加标萃取液，完全按照捕集方法操作，
测得空白、低、中、高４个加标水平下的氨含量．每个
水平平行测定３个样品，取平均值进行加标回收率
的计算，测试结果见表９．回收率的计算公式如下：

回收率＝（加标测定平均值－
未加标测定平均值）／加标量×１００％

从表 ９可以看出，剑桥滤片法的回收率在
９３％～９７％，说明方法的准确性较高．
２．３　样品普查

采用 ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０行业标准与改进后的剑
桥滤片法分别对３２种市售的主要卷烟品牌的主流
烟气中氨含量进行测定，结果见表１０．

从测试结果可看出，剑桥滤片法与 ＹＣ／Ｔ３７７—
２０１０的相对偏差＜４．３８％，两种方法测定结果一致．

３　结论
本文对现行标准ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０中氨的捕集
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表８　精密度测定结果 μｇ／支

实验次数 第一天 第二天 第三天 第四天 第五天 日间平均值 日间标偏日间相对标偏／％
１ １２．９３ １２．４１ １２．１２ １２．５６ １２．３１ １２．４７ ０．３０ ２．４４
２ １２．３５ １２．２５ １２．８９ １２．１３ １２．３８ １２．４０ ０．２９ ２．３２
３ １２．７６ １２．１４ １２．４７ １２．６１ １２．４７ １２．４９ ０．２３ １．８２
４ １２．３７ １２．８３ １２．５９ １２．７５ １２．９１ １２．６９ ０．２１ １．７１
５ １２．６１ １２．５７ １２．７４ １２．４９ １２．３０ １２．５４ ０．１６ １．３０

平均值 １２．６０ １２．４４ １２．５６ １２．５１ １２．４７ １２．５２ ０．２４ １．９２
日内标准偏差 ０．２５０ ０．２７２ ０．２９３ ０．２３２ ０．２５３ — — —

日内相对标准偏差／％ １．９８ ２．１９ ２．３３ １．８５ ２．０３ — — —

总平均值 １２．５２
日间平均标偏 ０．２４

日间平均相对标准偏差／％ １．９２

表９　各加标水平的氨含量及
加标回收率 μｇ／ｍＬ

样品序号 未加标 ０．１ ０．５ １．０
１＃ ０．４２１８ ０．５１７３ ０．８９９４ １．３０７２
２＃ ０．４３１２ ０．４９６２ ０．９０１５ １．３７２４
３＃ ０．４０１６ ０．５２１９ ０．９０４７ １．３９４６

平均值 ０．４１８２ ０．５１１８ ０．９０１９ １．３５８１
回收率／％ — ９３．６ ９６．７ ９３．９

方法进行了改进，提出了剑桥滤片收集卷烟主流烟

气中氨的方法．得到如下结论．
１）将试剂乙醇、甘油和０．０２ｍｏｌ／Ｌ盐酸溶液按

照５１４的体积比混合均匀配制成滤片吸收液；
用装有经滤片处理液处理后的剑桥滤片的捕集器，

在常规的卷烟抽吸中，实现卷烟主流烟气中氨的捕

集．结果表明：剑桥滤片法的日内重复性的相对标
准偏差 ＜２．３３％，日间重复性的相对标准偏差 ＜
１．９２％，数据精密度良好；加标回收率９３％ ～９７％，
故方法准确性较高；与 ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０方法比对
结果的相对标准偏差＜４．３８％，二者结果一致．
２）该法单批样品捕集程序用时１０ｍｉｎ，较 ＹＣ／

Ｔ３７７—２０１０方法操作简便，工作效率提高４～５倍．
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序号 ＹＣ／Ｔ３７７—２０１０ 剑桥滤片法 相对标准偏差／％
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４ ６．３７ ６．４１ ０．６３
５ ８．５３ ８．３４ －２．２５
６ ７．１６ ７．０２ －１．９７
７ ８．４４ ８．６９ ２．９２
８ ８．４０ ８．６７ ３．１６
９ ８．０７ ８．１６ １．１１
１０ ７．１４ ７．３６ ３．０３
１１ ８．６８ ８．８２ １．６０
１２ ６．４６ ６．５９ １．９９
１３ ７．８５ ７．８３ －０．２６
１４ ４．５９ ４．６８ １．９４
１５ ４．４９ ４．５２ ０．６７
１６ ４．６４ ４．７３ １．９２
１７ ５．４５ ５．６６ ３．７８
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３０ ８．２５ ８．４５ ２．４０
３１ ６．１８ ６．３６ ２．８７
３２ １２．６１ １２．７５ １．１０
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