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摘要：选择ＨＰ－Ｉｎｎｏｗａｘ毛细管色谱柱，以无水乙醇为萃取溶剂，采用气相色谱
法同时测定薄荷型卷烟滤嘴中的薄荷醇、三乙酸甘油酯和烟碱含量．结果表明：
薄荷醇、三乙酸甘油酯和烟碱分别在质量浓度 ０．３０～４．８０ｇ·Ｌ－１，０．３０～
４．８０ｇ·Ｌ－１和 ０．０１～０．１６ｇ·Ｌ－１范围内线性关系良好，定量限分别为
１４．４μｇ·支－１，２９．８μｇ·支－１和９．６μｇ·支－１，３种目标物的加标回收率在
９７．１％～１０３．１％之间，使用该方法对７个薄荷型卷烟滤嘴样品进行测定，３种目
标物的相对标准偏差均＜３．０％，爆珠薄荷型卷烟滤嘴中薄荷醇含量明显高于传
统薄荷型卷烟滤嘴，而烟碱和三乙酸甘油酯含量变化无明显规律．
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０　引言

薄荷香料是一种应用广泛的香精原料，主

要用于食品、日化、卷烟和医药等行业［１－４］．薄

荷醇能赋予卷烟烟气特异的清凉感觉［５］，已广

泛应用于传统型和爆珠薄荷型卷烟［６－７］．烟碱

是卷烟抽吸过程产生的重要特征物质之一，而

卷烟滤嘴对烟碱具有一定的截留作用［８］．三乙

酸甘油酯是制造卷烟滤嘴常用的增塑剂［９］，其

使用量直接影响到滤嘴过滤效果和卷烟品

质［１０］．目前，卷烟滤嘴中薄荷醇、烟碱和三乙酸

甘油酯含量的检测，多集中于测定卷烟滤棒材

料［１１－１３］，虽然也有卷烟和烟气中上述化合物的

检测报道［１４－１８］，但文献报道多为单组分的测

定，鲜见同时测定薄荷型卷烟滤嘴中上述３种

组分含量的报道．本文拟采用气相色谱法建立

同时测定薄荷型卷烟滤嘴中薄荷醇、三乙酸甘

油酯和烟碱含量的方法，以期为卷烟烟气中薄

荷醇和烟碱转移行为研究、卷烟产品质量监控

和配方维护提供支持．

１　材料与方法

１．１　材料、试剂和仪器
材料：７个薄荷型卷烟样品，广西中烟工业

有限责任公司提供，样品信息见表１．

主要试剂：薄荷醇、烟碱、三乙酸甘油酯、十

七碳烷，均为优级纯，百灵威科技有限公司产；

甲醇、无水乙醇、异丙醇，均为色谱纯，美国

Ｄｉｋｍａ公司产．
表１　卷烟样品信息

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｉｇａｒｅｔｔｅｓａｍｐｌｅｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ

样品编号
滤嘴圆周
／ｍｍ

滤嘴吸阻
／Ｐａ

滤嘴长度
／ｍｍ

传统薄荷型卷烟１＃ ２４．６５ １２０７ ２７
传统薄荷型卷烟２＃ ２４．５３ １２７８ ２５
传统薄荷型卷烟３＃ ２４．４７ １０２７ ２４
传统薄荷型卷烟４＃ １６．９４ １２７１ ３０
传统薄荷型卷烟５＃ ２４．４２ １１６４ ３０
爆珠薄荷型卷烟１＃ ２４．６３ １０５３ ２７
爆珠薄荷型卷烟２＃ ２４．４１ １０８５ ３０

主要仪器：Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ｂ气相色谱仪（配
ＦＩＤ检测器），Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ｂ－５９７７Ａ气相色谱
质谱仪，美国 Ａｇｌｉｅｎｔ公司产；ＬＸ２０直线吸烟
机，美国博瓦特凯希公司产；ＡＬ２０４电子天平，
瑞士ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ公司产；ＨＹ－８Ａ旋转振荡
器，上海亚荣生化仪器厂产．
１．２　样品前处理

参照国标ＧＢ／Ｔ５６０６．１—２００４［１９］挑选试样
烟支后，取 ２０支传统薄荷型卷烟试样按照
ＧＢ／Ｔ１９６０９—２００４［２０］在吸烟机上进行卷烟抽
吸．对于爆珠薄荷型卷烟，先刺破爆珠，然后立
即进行卷烟抽吸．卷烟抽吸完毕后，取下烟蒂，
去除烟蒂上的烟草柱体；纵向撕开滤嘴，每１０
支一组放入 ２５０ｍＬ具塞锥形瓶中，加入
１００ｍＬ萃取溶剂，密封；振荡萃取６０ｍｉｎ，萃取
液过０．４５μｍ滤膜后，进行气相色谱分析．
１．３　标准溶液的配制

薄荷醇、烟碱、三乙酸甘油酯标准储备液配

·４５·
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制：分别称取薄荷醇３００．０ｍｇ，烟碱１０．０ｍｇ和

三乙酸甘油酯３００．０ｍｇ，置于１０ｍＬ容量瓶中，

萃取溶剂溶解，定容，其质量浓度分别为

３０．０ｇ·Ｌ－１，１．０ｇ·Ｌ－１和３０．０ｇ·Ｌ－１．

分别移取 ０．１ｍＬ，０．２ｍＬ，０．４ｍＬ，

０．８ｍＬ，１．６ｍＬ上述３种标准储备液于１０ｍＬ

容量瓶中，萃取溶剂溶解，定容后为３种标准工

作溶液，上机测试．

１．４　气相色谱条件
通过 实 验 在 ＨＰ－Ｉｎｎｏｗａｘ（３０ｍ ×

０．２５ｍｍ×０．２５μｍ），ＨＰ －５（３０ ｍ ×

０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）和 ＤＢ－１（３０ｍ×０．２５

ｍｍ×０．２５μｍ）３种不同极性毛细管色谱柱中

选择适宜的色谱柱；进样口温度２５０℃；升温程

序：１５０℃（保持２ｍｉｎ）→１８０℃（５℃／ｍｉｎ）→
２３０℃（２０℃／ｍｉｎ，保持 ３ｍｉｎ）；检测器温度

２５０℃；载气 Ｎ２，流量 １．０ｍＬ／ｍｉｎ，为恒流模

式；Ｈ２流量４０ｍＬ／ｍｉｎ；空气流量４００ｍＬ／ｍｉｎ；

尾吹气体 Ｎ２，流量２５ｍＬ／ｍｉｎ；分流比５０１；

进样量１．０μＬ．

萃取溶剂的配制：称取内标物十七碳烷

２．０ｇ，用适宜萃取剂定容至４Ｌ，备用．

２　结果与讨论

２．１　色谱柱选择结果
对ＨＰ－Ｉｎｎｏｗａｘ，ＨＰ－５和 ＤＢ－１这３种

不同极性色谱柱对目标物的分离效果进行实

验，结果如图１所示，其中１表示薄荷醇，２表

示十七碳烷，３表示烟碱，４表示三乙酸甘油酯．

由图１可知，３种色谱柱均可对薄荷型卷烟滤

嘴中的薄荷醇、烟碱和三乙酸甘油酯３种目标

物和内标物实现良好的基线分离３种色谱柱目

标峰及内标峰出峰顺序相同），但ＨＰ－Ｉｎｎｏｗａｘ

色谱柱得到的峰形更尖锐，响应更强，也与文献

［１２－１３］柱型一致，因此，选取ＨＰ－Ｉｎｎｏｗａｘ为

实验分离柱．

２．２　目标物辅助定性结果
在传输线温度２３０℃，电离方式 ＥＩ，离子

源温度２３０℃，四极杆温度１５０℃，扫描方式为

全扫描，溶剂延迟２．０ｍｉｎ的质谱条件下，利用

ＧＣＭＳ全扫描定性功能对目标物进行辅助定

性验证，对标准溶液和实际样品的测试结果表

明，在３种目标物对应的出峰时间处均能检测

到目标物，且目标物之间具有良好的匹配度，说

明在该实验条件下采用 ＧＣＦＩＤ同时测定３种

目标物不会出现假阳性．

２．３　萃取溶剂的选择
　　为选择合适的萃取溶剂，对常用溶剂（甲

醇、无水乙醇、异丙醇）进行萃取和比对分析，

结果如图２所示．由图２可知，甲醇作为萃取溶

剂时，萃取体系基质响应增多，而无水乙醇作为

图１　标准溶液和典型样品的气相色谱图

Ｆｉｇ．１　Ｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆｓｔａｎｄａｒｄ

ｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｔｙｐｉｃａｌｓａｍｐｌｅ

·５５·
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萃取溶剂时，目标物色谱响应强度略高于异丙

醇．综合考虑萃取试样色谱行为和萃取溶剂化

学属性，选择无水乙醇为萃取溶剂．

２．４　萃取条件的选择及其对萃取效果的影响
２．４．１　萃取时间对萃取效果的影响　为了考

察萃取时间对萃取效果的影响，采用无水乙醇

为萃取溶剂，选取典型薄荷型卷烟进行抽吸，收

集１０支抽吸后的卷烟滤嘴，并对不同萃取时间

萃取后的试样中３种目标物含量进行测定，结

果见表２．

由表２可知，１０～３０ｍｉｎ内，３种目标物的

含量随着萃取时间的增加，均呈明显增加趋势；

当萃取时间超过３０ｍｉｎ后，薄荷醇和烟碱的含

量均没有明显差异；萃取时间超过６０ｍｉｎ后，

三乙酸甘油酯的含量趋于稳定．因此，选择

６０ｍｉｎ为适宜的萃取时间．

２．４．２　萃取溶剂体积对萃取效果的影响　为

了考察萃取溶剂体积对萃取效果的影响，选取

图２　不同卷烟滤嘴萃取溶剂对萃取效果的影响

Ｆｉｇ．２　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓｏｌｕｔｉｏｎｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ

ｆｏｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｉｇａｒｅｔｔｅｆｉｌｔｅｒｓ

典型薄荷型卷烟进行抽吸，收集１０支抽吸后卷

烟的滤嘴，添加不同体积的萃取溶剂，并对萃取

后的试样中３种目标物含量进行测定，结果见

表３．

　　由表３可知，在８０～１４０ｍＬ范围内，萃取

溶剂的体积对薄荷型卷烟滤嘴中薄荷醇、烟碱

和三乙酸甘油酯的萃取效果无明显差异．为便

于操作，同时考虑适当、合用的目标物质量浓

表２　萃取时间对薄荷醇、烟碱和

三乙酸甘油酯含量的影响

Ｔａｂｌｅ２　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｖｅｔｉｍｅｏｎｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆ

ｍｅｎｔｈｏｌ，ｎｉｃｏｔｉｎｅａｎｄｔｒｉａｃｅｔｉｎ ｍｇ·支－１

萃取
时间
／ｍｉｎ

传统薄荷型卷烟滤嘴

薄荷醇
含量

烟碱
含量

三乙酸甘
油酯含量

爆珠薄荷型卷烟滤嘴

薄荷醇
含量

烟碱
含量

三乙酸甘
油酯含量

１０ １．８５ ０．１７ ３．４５ ７．６８ ０．１５ ２．５３

２０ ３．５３ ０．３５ ６．７４ １１．８９ ０．２９ ６．５７

３０ ３．６３ ０．４３ ８．２３ １２．６２ ０．３２ ７．０２

４０ ３．６２ ０．４１ ９．３７ １２．６１ ０．３１ ７．１８

５０ ３．５７ ０．４２ １０．０１ １２．６２ ０．３２ ７．４２

６０ ３．６１ ０．４３ １０．２４ １２．６３ ０．３１ ７．４６

７０ ３．６２ ０．４１ １０．１６ １２．５９ ０．３３ ７．４７

８０ ３．５７ ０．４２ １０．２０ １２．６１ ０．３１ ７．４４

９０ ３．６１ ０．４０ １０．１７ １２．６０ ０．３２ ７．４７

１２０ ３．６４ ０．４２ １０．２１ １２．５７ ０．３１ ７．４５

１５０ ３．５９ ０．４１ １０．１９ １２．６０ ０．３２ ７．４７

表３　萃取溶剂体积对薄荷醇、烟碱和

三乙酸甘油酯含量的影响

Ｔａｂｌｅ３　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｖｏｌｕｍｅｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｖｅｏｎｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔ

ｏｆｍｅｎｔｈｏｌ，ｎｉｃｏｔｉｎｅａｎｄｔｒｉａｃｅｔｉｎ ｍｇ·支 －１

萃取溶
剂体积
／ｍＬ

传统薄荷型卷烟滤嘴

薄荷醇
含量

烟碱
含量

三乙酸甘
油酯含量

爆珠薄荷型卷烟滤嘴

薄荷醇
含量

烟碱
含量

三乙酸甘
油酯含量

８０ ３．４９ ０．４１ １０．２９ １２．６０ ０．３０ ７．４５

９０ ３．５４ ０．３９ １０．１５ １２．５９ ０．３１ ７．４４

１００ ３．５８ ０．４０ １０．３４ １２．６３ ０．３１ ７．４６

１１０ ３．５１ ０．３９ １０．２０ １２．６２ ０．３０ ７．４３

１２０ ３．４９ ０．４１ １０．１８ １２．５８ ０．３１ ７．４０

１３０ ３．４７ ０．３９ １０．２５ １２．５７ ０．３０ ７．３９

１４０ ３．５３ ０．４０ １０．１９ １２．５９ ０．２９ ７．４０

·６５·
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度，选择适宜的萃取溶剂体积为１００ｍＬ．

２．５　方法表征与检验
２．５．１　线性方程、检出限与定量限　以各标准

工作溶液中３种目标物的峰面积和内标物的峰

面积比值为纵坐标，以３种目标物的质量浓度

为横坐标，绘制３种目标物的标准工作曲线．重

复测定１０次最低质量浓度标准溶液，计算目标

物对应的标准偏差值，并分别以３倍和１０倍标

准偏差值为方法的检出限和定量限．测试结果

见表４．

由表４可知，在质量浓度范围内，薄荷醇等

３种目标物之间具有良好的线性关系，相关系

数均≥０．９９９９；检出限和定量限分别在２．９～

８．９μｇ·支 －１和９．６～２９．８μｇ·支 －１之间．

２．５．２　精密度与回收率　根据样品中薄荷醇、

烟碱和三乙酸甘油酯３种目标物含量的高低，

在低、中、高３个质量浓度水平上进行加标回收

率试验．在试样萃取前，分别添加不同含量的目

标物标样，然后加入萃取溶剂进行萃取，并计算

方法的加标回收率，结果见表５和表６．

由表 ５和表 ６可知，精密度在 ０．６２％ ～

２．６７％之间，加标回收率在９７．１％ ～１０３．１％

之间，说明该法具有良好的精密度和回收率，可

适用于薄荷型卷烟滤嘴中薄荷醇、三乙酸甘油

酯和烟碱含量的测定．

２．６　样品分析结果
采用本实验方法测定了７个薄荷型卷烟滤

嘴样品中薄荷醇、三乙酸甘油酯和烟碱含量

（见表７），选择典型薄荷型卷烟样品，按实验方

法平行测定 ６次，并计算其相对标准偏差

（ＲＳＤ），结果表明，实验选定的所有样品中均检

出薄荷醇、烟碱和三乙酸甘油酯，３种目标物的

相对标准偏差＜３．０％．其中两种爆珠薄荷型卷

烟滤嘴中薄荷醇含量（１２．６２～１６．４３ｍｇ·支－１）

明显高于传统薄荷型卷烟滤嘴 （２．４７～

８．５６ｍｇ·支 －１），而烟碱和三乙酸甘油酯含量

变化无明显规律，这主要与不同类型卷烟产品

配方和卷烟参数设计有关［２１］．

３　结论

本文选择 ＨＰ－Ｉｎｎｏｗａｘ毛细管色谱柱，以

无水乙醇为萃取溶剂，基于气相色谱法建立了

同时测定薄荷型卷烟滤嘴中薄荷醇、三乙酸甘

油酯和烟碱含量的方法．结果表明，萃取时间

为６０ｍｉｎ，萃取溶剂体积为 １００ｍＬ条件下，

３种 目 标 物 分 别 在 质 量 浓 度 ０．３０～

４．８０ｇ·Ｌ－１，０．３０～４．８０ｇ·Ｌ－１和０．０１～

０．１６ｇ·Ｌ－１范围内线性关系良好，定量限分别

为 １４．４ μｇ· 支 －１，９．６ μｇ· 支 －１ 和

２９．８μｇ·支 －１，加 标 回 收 率 在 ９７．１％ ～

１０３．１％之间，这说明该方法简单、高效、准确，

适用于薄荷型卷烟滤嘴中薄荷醇、三乙酸甘油

酯和烟碱含量的同时测定．使用该方法对７个

薄荷型卷烟滤嘴样品进行测定，３种目标物的

相对标准偏差均＜３．０％，爆珠薄荷型卷烟滤嘴

中薄荷醇含量明显高于传统薄荷型卷烟滤嘴，

而烟碱和三乙酸甘油酯含量变化无明显规律，

这主要与不同类型卷烟产品配方和卷烟参数设

计有关．

表４　目标物线性方程、相关系数、检出限和定量限

Ｔａｂｌｅ４　Ｔａｒｇｅｔｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎ，ｌｉｎｅａｒｉｔｙｐａｒａｍｅｔｅｒｓ，ｌｉｍｉｔｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎａｎｄｌｉｍｉｔｏｆｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ

化合物 质量浓度范围／（ｇ·Ｌ－１） 线性方程 相关系数 检出限／（μｇ·支 －１） 定量限／（μｇ·支 －１）

薄荷醇 ０．３０～４．８０ ｙ＝２．９４９７ｘ－０．０２４５ ０．９９９９ ４．３ １４．４

烟碱 ０．０１～０．１６ ｙ＝２．１４３６ｘ－０．０１０７ １．００００ ２．９ ９．６

三乙酸甘油酯 ０．３０～４．８０ ｙ＝０．９１２６ｘ－０．０１５２ ０．９９９９ ８．９ ２９．８

·７５·
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表５　精密度测试结果（ｎ＝６）

Ｔａｂｌｅ５　Ｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓｏｆｐｒｅｃｉｓｉｏｎ（ｎ＝６） ％

化合物 薄荷醇 烟碱 三乙酸甘油酯

传统薄荷型卷烟滤嘴精密度 １．２８ ２．３４ ０．９０
爆珠薄荷型卷烟滤嘴精密度 １．０７ ２．６７ ０．６２

表６　回收率计算实验结果（ｎ＝６）

Ｔａｂｌｅ６　Ｃａｌｃｕｌａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙ（ｎ＝６）

卷烟滤嘴样品 化合物 加标浓度／（ｍｇ·支 －１） 回收率／％

薄荷醇
１．５０
３．００
６．００

９７．１
９０．５
１０１．５

传统薄荷型卷烟滤嘴 烟碱
０．２０
０．４０
０．８０

１００．０
１０３．１
１００．０

三乙酸甘油酯
５．００
１０．００
２０．００

９７．３
１００．８
９９．４

薄荷醇
６．００
１２．００
２４．００

９８．５
９９．１
１０２．４

爆珠薄荷型卷烟滤嘴 烟碱
０．２０
０．４０
０．８０

９９．１
１０１．８
９８．７

三乙酸甘油酯
５．００
１０．００
２０．００

９８．４
９８．６
９９．３

表７　样品分析结果

Ｔａｂｌｅ７　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ

卷烟滤嘴样品
薄荷醇

含量／（ｍｇ·支 －１） ＲＳＤ／％
烟碱

含量／（ｍｇ·支 －１） ＲＳＤ／％
三乙酸甘油酯

含量／（ｍｇ·支 －１） ＲＳＤ／％
１＃ ３．６０ １．０１ ０．４１ １．９８ １０．１９ ０．７８
２＃ ４．１２ ０．９５ ０．４５ ２．０４ １１．０４ ０．７１

传统薄荷型卷烟滤嘴 ３＃ ８．５６ ０．８７ ０．３４ １．４２ １３．４７ ０．５３
４＃ ２．４７ １．２５ ０．２１ ２．８７ ６．３８ ０．８６
５＃ ５．４３ ０．９４ ０．３６ １．７３ １１．７４ ０．５７

爆珠薄荷型卷烟滤嘴
１＃ １２．６２ １．０２ ０．３１ １．７４ ７．４６ ０．９０
２＃ １６．４３ ０．５２ ０．３７ １．２５ １１．７３ ０．５４
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