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贮存环境对甜味接装纸中纽甜衰减行为的影响
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摘要:
 

利用高效液相色谱-二极管阵列检测器(HPLC-DAD)建立了烟用甜味接装纸中纽甜的检测方法,
基于该方法分析了不同贮存环境(低温常湿、常温常湿、常温干燥)对纽甜含量的影响,并采用反应动力学

模型对不同品牌接装纸在各环境下的衰减行为进行拟合。 结果表明:1)所建立的检测方法在 1. 00 ~
800. 00

 

μg / mL 质量浓度范围内线性良好,回收率和精密度较高,能够用于甜味接装纸中纽甜的检测分

析;2)不同环境下,各品牌接装纸中纽甜衰减率均随贮存时间的延长而增加,低温常湿环境更利于甜味接

装纸的稳定贮存,而常温干燥环境能促进甜味剂的衰减;3)不同品牌接装纸中纽甜的衰减行为分别符合

不同的反应动力学模型,其衰减动力学过程受环境影响不同,这可能与接装纸的微观组织结构或纽甜与

载体间的相互作用有关。
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0　 引言

甜味剂是能够赋予和增强产品甜感及特有风味

的食品添加剂[1-4] ,广泛应用于食品、饮料及医药等

领域[5-7] 。 近年来,卷烟工业企业为了提升卷烟感

官品质,丰富卷烟品类,开发出多种赋甜技术,如烟

丝赋甜、 卷烟纸赋甜、 滤嘴赋甜和接装纸赋甜

等[8-11] ,以实现增补烟香、改善吃味,提升卷烟轻松

感、满足感、舒适感的目标。 其中,接装纸赋甜技

术[12]不仅可以实现消费者对甜味的直观感受,同时

与烟丝、卷烟纸赋甜等方式相比,可避免卷烟燃烧过

程甜味物质逸失、分解等不利影响。

纽甜是我国卫生部正式批准使用的一种新型

强 力 甜 味 剂, 其 甜 度 是 蔗 糖 的 7000 ~ 13
 

000
 

倍[13] ,而能量值几乎为 0,因其甜味纯正无后苦

味、成本低、 呈味时间长且安全性高而备受关

注[14-17] 。 目前对纽甜的研究主要集中在分析检测

领域[18-20] ,鲜有研究关注其在产品中的动力学变

化规律。 基于此,本文拟利用高效液相色谱-二极

管阵列检测器( HPLC-DAD) 建立接装纸中纽甜的

检测方法,选用不同品牌甜味接装纸,考查不同贮

存环境对接装纸中纽甜含量衰减行为的影响,以
期为甜味接装纸的生产、贮存及成品卷烟的质量

稳定性控制提供参考。
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1　 材料与方法

1. 1　 材料与仪器

主要材料:纽甜(纯度≥98%),上海麦克林生

化科技有限公司产;甲醇(色谱纯),北京迪科马科

技有限公司产;超纯水,自制。 4 种不同品牌的烟用

甜味接装纸样品,标号依次为 1#、2#、3#、4#,河南中

烟工业有限责任公司提供。
主要仪器:Agilent

 

1260
 

Infinity
 

LC 高效液相色

谱仪、Agilent
 

1260
 

Infinity
 

DAD 二极管阵列检测器,
美国 Agilent

 

公司 产; ME104E 电 子 天 平 ( 感 量

0. 000
 

1
 

g),梅特勒-托利多仪器有限公司产;SB -

3200DT 超声萃取仪,宁波新芝生物科技有限公司

产;S152TPS3-1 碎纸机,得力集团有限公司产。

1. 2　 标准溶液的配制

准确称取 0. 10
 

g
 

纽甜标准品于 100
 

mL 容量

瓶,加纯水定容至刻度,得质量浓度为 1. 00
 

mg / mL
的纽甜标准储备液。

分别移取纽甜标准储备液 0. 01
 

mL、0. 05
 

mL、
0. 10

 

mL、 0. 50
 

mL、 1. 00
 

mL、 2. 00
 

mL、 4. 00
 

mL、
6. 00

 

mL、8. 00
 

mL 于 10
 

mL 容量瓶中,并分别加入

纯水定容至刻度,得到纽甜质量浓度为 1. 00
 

μg /
mL、 5. 00

 

μg / mL、 10. 00
 

μg / mL、 50. 00
 

μg / mL、
100. 00

 

μg / mL、 200. 00
 

μg / mL、 400. 00
 

μg / mL、
600. 00

 

μg / mL、800. 00
 

μg / mL 的 1 ~ 9 级标准工作

溶液。 　

1. 3　 接装纸中纽甜含量检测方法的建立

4 种接装纸均经碎纸机处理,制成大小约为

5
 

mm×5
 

mm 的碎片。 准确称取接装纸碎片 1. 00
 

g
置于 50

 

mL 具塞三角瓶中,加入适量超纯水充分浸

润,超声萃取后取适量萃取液过 0. 22
 

μm 滤膜,进
行 HPLC-DAD 分析。

HPLC 检 测 条 件: ZORBAX
 

SB-C18 色 谱 柱

( 4. 6
 

mm × 250 mm, 5
 

μm ); 柱温 30
 

℃ ; 进样量

10
 

μL;流量 1. 0
 

mL / min。 流动相:A 为水,B 为甲

醇。 梯度洗脱程序:0 ~ 15
 

min,50% ~ 0%A。 DAD 检

测条件:205
 

nm 波长下测定。
分别移取纽甜系列标准工作溶液进行 HPLC-

DAD 分析,以纽甜峰面积为横坐标(x)、纽甜溶液的

浓度为纵坐标( y) 作图,得到纽甜标准工作曲线。
在 4#甜味接装纸样品(纽甜含量 454. 12

 

μg / g)中分

别添加不同已知量的纽甜标准样品,提取接装纸中

纽甜,平行测定
 

5
 

次,计算不同加标水平下纽甜的

回收率与精密度。

1. 4　 纽甜萃取条件的确定

采用单因素试验分别考查摇床振荡和超声萃取

两种前处理方法及料液比(接装纸样品质量与溶剂体

积之比分别为 1 ∶ 5、1 ∶ 10、1 ∶ 15、1 ∶ 20、1 ∶ 25)、萃
取时间 ( 15

 

min、 20
 

min、 25
 

min、 30
 

min、 35
 

min、
40

 

min)、 萃取温度 ( 25
 

℃ 、 30
 

℃ 、 35
 

℃ 、 40
 

℃ 、
45

 

℃ 、50
 

℃ )等条件对纽甜萃取效果的影响,以确

定适宜的纽甜萃取条件。

1. 5　 不同贮存条件下接装纸中纽甜相关指标

的计算

　 　 将 1#—4#甜味接装纸分别置于低温常湿(0
 

℃ 、
60%

 

RH)、常温常湿(22
 

℃ 、60%
 

RH)和常温干燥

(22
 

℃ 、40%
 

RH) 3 种环境下贮存。 贮存时间为自

出厂日起 0 ~ 80
 

d,每隔 10
 

d 取样检测纽甜含量,将
0

 

d 测定值记为样品中纽甜的初始含量。
1. 5. 1　 纽甜含量的计算　 接装纸样品中纽甜的含

量按下式进行计算:

X = c × V
m

其中,X 为样品中纽甜的含量 / ( μg·g-1 );c 为由标

准工 作 曲 线 得 出 的 样 品 中 纽 甜 的 质 量 浓 度 /
(μg·mL-1);V 为萃取液体积 / mL;m 为样品质量 / g。
1. 5. 2　 纽甜衰减率的计算　 接装纸样品中纽甜的

衰减率按下式进行计算:

S i =
X0 - X i

X0

× 100%

其中,S i 为纽甜衰减率 / %;X0 为样品中纽甜的初始

含量 / ( μg·g-1 ); X i 为第 i 日纽甜含量检测值 /

(μg·g-1)。
1. 5. 3　 纽甜衰减行为的动力学拟合　 与食品中某

些营养物质在贮存期间的降解过程类似[21-22] ,假设

甜味接装纸的特征成分在贮存期间的衰减符合以下

反应级数的动力学模型。
零级: X i = X0 - k1 t
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一级: ln
X i

X0

= - k2 t

二级: 1
X i

- 1
X0

= k3 t

其中,k1,k2、k3 为反应速率常数;t 为贮存时间 / d。
根据拟合结果,若纽甜含量 X i 与时间 t、lnX i / X0 与

时间 t、1 / X i 与时间 t 呈线性关系,则表明接装纸中

纽甜的衰减行为符合对应级数的动力学模型,并将

决定系数 R2 最高的模型作为接装纸中纽甜衰减的

最优动力学模型。

2　 结果与讨论

2. 1　 接装纸中纽甜含量检测方法的验证结果

2. 1. 1　 标准曲线、检出限和定量限　 纽甜标准工作

曲线如图 1 所示。 根据图 1 数据,分别以最低浓度标

准差 RSD 的 3 倍和 10 倍计算检出限和定量限,结果

表明:纽甜在 1. 00 ~ 800. 00
 

μg / mL 质量浓度范围内

线性 良 好, 决 定 系 数 ( R2 ) 为 0. 999, 检 出 限 为

0. 18
 

μg / mL,定量限为 0. 60
 

μg / mL。

图 1　 纽甜标准工作曲线
Fig. 1　 The

 

standard
 

working
 

curve
 

of
 

neotame

2. 1. 2　 加标回收率和精密度　 不同加标水平下纽

甜的回收率和精密度如表 1 所示。 由表 1 可知,在
3 个 不 同 加 标 水 平 下, 纽 甜 的 平 均 回 收 率 在

82. 27% ~ 87. 10%之间,RSD 为 0. 21% ~ 0. 32%,加
标回收率较高,重复性好,可满足烟用甜味接装纸中

纽甜含量的测定。

2. 2　 纽甜萃取条件的确定结果

不同萃取方式及萃取参数对纽甜萃取效果的影

响如图 2 所示。 由图 2a)可知,超声萃取效果优于

摇床振荡方式。 由图 2b)—d)可见,随着料液比增

　 　表 1　 不同加标水平下纽甜的回收率和精密度

Table
 

1　 Recovery
 

and
 

precision
 

of
 

neotame
 

at
 

different
 

spiked
 

levels
初始含量 /
(μg·g-1 )

加标量 /
(μg·g-1 )

测定值 /
(μg·g-1 )

平均回
收率 / % RSD / %

454. 12
250. 43 660. 15 82. 27 0. 32
500. 94 890. 42 87. 10 0. 24
750. 51 1

 

100. 70 86. 15 0. 21

加,纽甜提取量呈现先增加后趋于平缓的趋势,在料

液比为 1 ∶ 15 时纽甜提取量达到最大值;超声萃取

时间为 20
 

min 时提取效果最好;萃取温度逐渐增加

时,纽甜提取量逐渐增加,且萃取温度为 45
 

℃时,提
取效果显著提升。 因此选择萃取方式为超声萃取,
萃取参数为料液比 1 ∶ 15、萃取时间 20

 

min、萃取温

度 45
 

℃ 。

2. 3　 烟用甜味接装纸中纽甜衰减行为分析

2. 3. 1　 甜味接装纸中纽甜含量的变化　 利用上文

所建立的纽甜检测和提取方法,对不同环境下贮存

0 ~ 80
 

d 的 1#—4#接装纸样品的纽甜含量进行测定,
结果如图 3 所示。 由图 3 可知,不同品牌接装纸中

纽甜初始含量差异明显,4#接装纸样品中纽甜含量

最高,为 454. 12
 

μg / g,1#、2#、3#接装纸样品中纽甜初

始含量相对较少,分别为 206. 50
 

μg / g、213. 34
 

μg / g、
235. 41

 

μg / g。 在各环境条件下,随贮存期的延长,
样品中纽甜均呈现降低的趋势。 贮存 80

 

d 后,1#—
4#接装纸中的纽甜在低温常湿下的衰减量为 6. 06 ~
46. 62

 

μg / g;在常温常湿下的纽甜衰减量为 7. 25 ~
62. 74

 

μg / g;在常温干燥下的纽甜衰减量为 10. 90 ~
100. 55

 

μg / g。 贮存 80
 

d 内,各贮存环境下 4 个品牌

接装纸中纽甜衰减量大小均为 4# >3# >2# >1#,与样

品中纽甜初始含量高低顺序一致。 1#、2#、4#品牌接

装纸在不同环境下的纽甜衰减量大小均表现为常温

干燥>常温常湿>低温常湿,而 3#表现为常温干燥>
低温常湿>常温常湿,表明接装纸中纽甜的衰减量

与贮存环境及接装纸自身性质有关。
2. 3. 2　 甜味接装纸中纽甜衰减率的变化　 为进一

步分析贮存环境对不同品牌接装纸中纽甜衰减行为

的影响,计算了各样品中纽甜在贮存期的衰减率,结
果如表 2 所示。 由表 2 中可知,在各贮存环境下,不
同品牌接装纸中的纽甜衰减率均随贮存时间的增加
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图 2　 不同萃取方式及萃取参数
对纽甜萃取效果的影响

Fig. 2　 The
 

effect
 

of
 

different
 

extraction
 

methods
 

and
 

extraction
 

parameters
 

on
 

the
 

extraction
 

of
 

neotame

而增加,例如在低温常湿环境下,1#和 4#贮存 80
 

d
后,衰减率分别增加至 2. 91%和 10. 26%。 并且在

图 3　 不同贮存环境下纽甜含量变化趋势
Fig. 3　 The

 

change
 

trend
 

of
 

neotame
 

content
 

in
 

different
 

storage
 

environments

不同环境下贮存 80
 

d 后,样品中纽甜的衰减率均表

现为 4# >3# >2# >1#,4# 品牌接装纸中纽甜的衰减率

明显高于其他品牌接装纸,这与其较高的纽甜初始

含量有关。
各样品在不同贮存环境下的衰减率变化规律差

异明显。 整体来看,在不同的贮存环境下,各样品纽

甜衰减率均表现为常温干燥>常温常湿>低温常湿,
这表明低湿和高温能够促进纽甜的衰减。 3#接装纸

纽甜衰减率的变化规律与其他样品存在差异,主要

体现为前 10
 

d 内纽甜衰减率显著增加,而后增加速

·27·
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　 　 表 2　 不同贮存环境下各品牌接装纸纽甜在不同时间的衰减率
Table

 

2　 Decay
 

rate
 

of
 

different
 

brands
 

of
 

neotame
 

in
 

different
 

storage
 

environments
 

at
 

different
 

times %

贮存环境 品牌
贮存时间 / d

0 10 20 30 40 50 60 70 80

低温常湿

常温常湿

常温干燥

1# 0 0. 10 1. 36 1. 40 1. 69 1. 79 2. 23 2. 47 2. 91
2# 0 0. 47 1. 03 1. 27 1. 27 3. 28 3. 89 4. 08 6. 14
3# 0 4. 80 4. 97 5. 18 5. 82 6. 33 6. 80 7. 18 7. 94
4# 0 1. 52 3. 77 4. 45 5. 75 6. 52 7. 95 9. 07 10. 26
1# 0 0. 63 1. 16 1. 50 1. 89 2. 23 2. 86 3. 05 3. 49
2# 0 0. 47 0. 80 1. 69 2. 30 3. 10 3. 19 4. 22 6. 15
3# 0 4. 55 5. 23 5. 52 6. 20 6. 80 7. 18 7. 35 7. 86
4# 0 3. 37 4. 32 5. 13 7. 02 8. 50 10. 31 12. 29 13. 81
1# 0 1. 02 1. 36 1. 69 2. 47 2. 66 3. 58 4. 36 5. 28
2# 0 1. 08 1. 55 2. 34 3. 23 3. 75 4. 64 6. 19 6. 70
3# 0 4. 89 6. 16 7. 35 7. 99 8. 62 9. 94 10. 45 11. 26
4# 0 2. 75 5. 00 7. 47 8. 63 9. 36 16. 21 18. 70 22. 13

率趋缓,在第 10
 

d 时,3#品牌接装纸各环境下衰减

率较为接近,平均为 4. 75%,均高于其他样品在第

10
 

d 时的衰减率。 另外,3#品牌接装纸样品在低温

常湿、常温常湿环境下的衰减率变化接近,表明该样

品内的纽甜衰减行为对温度变化不敏感,但湿度变

化对样品中纽甜的衰减影响显著。
2. 3. 3　 甜味接装纸中纽甜衰减动力学分析　 分别

利用零级、一级和二级反应动力学方程对 1#—4#接

装纸中纽甜在不同环境下的衰减行为进行拟合,结
果如图 4 所示,反应速率常数和相关系数等数据见

表 3。 4 种品牌接装纸在不同环境下表现出不同的

衰减动力学行为:1#、2#、4# 在低温常湿环境下均符

合二级反应动力学模型,在常温常湿和常温干燥环

境下分别符合一级和零级反应的动力学模型;3#品

牌接装纸在 3 种不同环境下均符合二级反应动力学

模型。 这说明 3# 接装纸的衰减动力学过程受环境

影响较小,可能与接装纸的微观组织结构或纽甜与

载体间的相互作用有关。
由表 3 中的动力学拟合参数可知,符合二级反

应动力学模型的 3# 品牌接装纸在 3 个环境下速率

常数 k常温干燥>k常温常湿 >k低温常湿,表明在常温干燥条件

下贮存时,样品中纽甜的衰减速率最快,低温常湿时

衰减最慢。 1#、2#、4#品牌接装纸由于不同环境下符

合不同的动力学模型,不宜直接根据速率常数比较

衰减速率,因此依据动力学拟合结果预测计算了接

装纸在不同环境下的半衰期。 在低温常湿、常温常

　 　

图 4　 不同贮存环境下纽甜衰减行为的动力学拟合
Fig. 4　 Kinetic

 

fitting
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表 3　 不同贮存环境下纽甜衰减动力学拟合参数
Table

 

3　 Fitting
 

parameters
 

of
 

neotame
 

decay
 

kinetics
  

under
 

different
 

storage
 

environments
贮存环境 品牌 动力学模型 k R2

低温常湿

常温常湿

常温干燥

1# 二级反应 1. 734
 

0×10-6 0. 925
 

0
2# 二级反应 3. 566

 

3×10-6 0. 899
 

4
3# 二级反应 3. 399

 

2×10-6 0. 740
 

8
4# 二级反应 3. 039

 

4×10-6 0. 990
 

6
1# 一级反应 4. 299

 

3×10-4 0. 990
 

9
2# 一级反应 7. 234

 

2×10-4 0. 939
 

2
3# 二级反应 3. 505

 

9×10-6 0. 738
 

8
4# 一级反应 0. 001

 

8 0. 985
 

0
1# 零级反应 0. 125

 

8 0. 974
 

9
2# 零级反应 0. 176

 

8 0. 986
 

1
3# 二级反应 5. 720

 

4×10-6 0. 882
 

2
4# 零级反应 1. 216

 

0 0. 955
 

8

湿和常温干燥的贮存环境下,1#品牌接装纸的半衰

期分别为 2793
 

d、1612
 

d 和 821
 

d;2#品牌接装纸的

半衰期分别为 1315
 

d、958
 

d 和 603
 

d;4#品牌接装纸

的半衰期分别为 725
 

d、385
 

d 和 187
 

d。 由此可知,
贮存温度升高时,接装纸中纽甜稳定性降低,且环境

湿度降低不利于纽甜的稳定贮存,因此,纽甜甜味接

装纸更适宜在低温常湿的环境下贮存。

3　 结论

本文建立了一种基于 HPLC-DAD 的甜味接装

纸纽甜含量的检测方法,采用反应动力学模型研究

了不同贮存环境下接装纸中纽甜的衰减行为。 结果

表明:1)所建立的检测方法回收率和精密度较高,
在 1. 00~ 800. 00

 

μg / mL 内线性关系良好,能够满足

甜味接装纸纽甜检测分析要求;2)不同环境下各品牌

接装纸中纽甜衰减量及衰减率均随贮存时间延长而

增加,常温干燥环境下衰减率最高,低温常湿环境有

利于甜味接装纸的贮存;3)1#、2#、4#这 3 个品牌接装

纸在低温常湿、常温常湿、常温干燥环境下分别符合

二级、一级和零级反应动力学模型,3#品牌接装纸在

不同环境下均符合二级反应动力学模型,不同接装纸

的衰减动力学过程受环境影响不同,这可能与接装纸

的微观组织结构或纽甜与载体间的相互作用有关。
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Abstract:
  

A
 

method
 

for
 

the
 

determination
 

of
 

neotame
 

in
 

tobacco
 

sweet
 

tipping
 

paper
 

was
 

established
 

by
 

high
 

per-
formance

 

liquid
 

chromatography
 

with
 

diode
 

array
 

detector
 

(HPLC-DAD).
 

Based
 

on
 

this
 

method,
 

the
 

effects
 

of
 

dif-
ferent

 

storage
 

environments
 

(low
 

temperature
 

and
 

normal
 

humidity,
 

normal
 

temperature
 

and
 

normal
 

humidity,
 

nor-
mal

 

temperature
 

and
 

dry)
 

on
 

the
 

content
 

of
 

neotame
 

were
 

analyzed,
 

and
 

the
 

decay
 

behavior
 

of
 

different
 

brands
 

of
 

tipping
 

paper
 

in
 

various
 

environments
 

was
 

fitted
 

by
 

reaction
 

kinetics
 

model.
 

The
 

results
 

showed
 

that
 

the
 

established
 

analytical
 

method
 

exhibited
 

good
 

linearity
 

in
 

the
 

concentration
 

range
 

of
 

1. 00 ~ 800. 00
 

μg / mL.
 

The
 

method
 

had
 

high
 

recovery
 

rate
 

and
 

precision,
 

which
 

could
 

be
 

applied
 

for
 

the
 

detection
 

and
 

analysis
 

of
 

neotame
 

in
 

sweet
 

tipping
 

paper.
 

Under
 

different
 

environments,
 

the
 

decay
 

rate
 

of
 

neotame
 

in
 

all
 

brands
 

of
 

tipping
 

paper
 

increased
 

with
 

the
 

prolonged
 

storage
 

time.
 

The
 

low
 

temperature
 

and
 

normal
 

humidity
 

environment
 

was
 

more
 

conducive
 

to
 

the
 

stable
 

storage
 

of
 

sweet
 

tipping
 

paper,
 

while
 

the
 

normal
 

temperature
 

and
 

dry
 

environment
 

could
 

promote
 

the
 

decay
 

of
 

neota-
me.

 

The
 

decay
 

behavior
 

of
 

neotame
 

in
 

different
 

brand
 

tipping
 

papers
 

conformed
 

to
 

different
 

reaction
 

kinetic
 

models.
The

 

decay
 

kinetic
 

process
 

of
 

different
 

tipping
 

paper
 

was
 

affected
 

by
 

the
 

environment,
 

which
 

may
 

be
 

related
 

to
 

the
 

microstructure
 

of
 

the
 

tipping
 

paper
 

or
 

the
 

interaction
 

between
 

neotame
 

and
 

the
 

carrier.
Key

 

words:sweet
 

tipping
 

paper;neotame;high
 

performance
 

liquid
 

chromatography;decay
 

rate;decay
 

kinetics　
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