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摘要:
 

【目的】探究卷烟纸非水溶黄斑成因。 【方法】采用液相色谱-二极管阵列检测器技术,对非水溶黄斑

中黄色物质进行定性与定量分析,同时结合萃取优化和溶剂淋洗实验分析其来源。 【结果】卷烟纸中非水溶

性黄斑的黄色物质溶于乙醇等有机溶剂,不溶于水,在日光照射下颜色会减退,可通过斑点水溶性测试和光

照进行辨别。 选择乙醇为萃取溶剂,对卷烟纸采用涡旋萃取,对烟草物料采用基质破碎萃取,可将脂溶性黄

色色素萃取完全。 结合二维吸收光谱图中色素的保留时间和吸收光谱轮廓,定性检测非水溶黄斑卷烟纸中

的黄色物质为叶黄素和 β-胡萝卜素;8 个非水溶性黄斑卷烟纸中叶黄素和 β-胡萝卜素含量分别为 1. 07 ~
7. 00

 

μg / g 和 0. 64 ~ 13. 37
 

μg / g,酯类溶剂污染形成的卷烟纸油性斑点中也检出少量叶黄素和 β-胡萝卜素。
叶黄素和 β-胡萝卜素主要来源于配方烟丝,不同物料中其含量排序为叶丝>薄片>梗丝,经二氯甲烷淋洗

后,薄片中脂溶性黄色素的可溶出量最大,梗丝中色素的可溶出比例最高。 【结论】本研究建立的测定方法

可用于卷烟纸非水溶性黄斑的鉴别及来源识别,可为黄斑烟支的科学防控提供参考。
关键词:卷烟纸;非水溶性黄斑;色素;来源
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0　 引言

卷烟表面出现黄斑属于较严重的质量缺陷[1] ,
也是消费者关注的卷烟质量问题之一。 从成因分

类,目前常见的烟支黄斑除机油污染外,主要有水

溶性和非水溶性黄斑两种。 水溶性黄斑通常指局

部烟丝湿团含水率较高或局部料液施加过重导致

水溶物浸出,在卷烟纸上形成形状不规则的水渍或

料渍斑点,一般出现在卷制后;此外,储存条件不当

(如湿度过大)也会出现此类黄斑。 司晓喜等[2] 研

究发现,卷烟在高湿环境下受潮后,烟丝中的糖类

会伴随可溶性有色物质向卷烟纸转移并形成水渍

黄斑。 随着制丝设备和工艺的改进,加料均匀性不

断提升,包装密封性不断改善,该类黄斑明显减
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少[3-5] 。 非水溶性黄斑常在卷制包装存放数天后产

生,表现为烟支卷烟纸表面出现淡黄色油状印迹,
斑点形状不规则。 该类黄斑一般来源于烟叶中的

油分析出,或香精和料液中的脂质成分析出。 卷烟

纸非水溶性黄斑中的黄色物质可能来源于配方烟

丝、香糖料等,其中配方烟丝中的黄色物质主要为

类胡萝卜素或棕色化反应、酚类氧化形成的有色物

质等[6-9] 。 目前相关研究主要集中于不同类型黄斑

的识别和鉴定方法[10-12] ,但关于非水溶黄斑中黄色

物质基础及成因的研究较少。 液相色谱-二极管阵

列检测器(HPLC-DAD)可同时获取保留时间和全波

段紫外-可见吸收光谱,其光谱信息还可区分结构

相似的色素,用于定量分析线性范围宽、重复性好,
在色素定性鉴定和定量分析中广泛应用。 鉴于此,
本文拟选取典型非水溶黄斑烟支为研究对象,利用

HPLC-DAD 技术,对黄斑点中黄色物质进行鉴定和

来源分析,以期为卷烟中黄斑烟支识别鉴定及科学

分析防控提供方法支撑。

1　 材料与方法

1. 1　 主要材料与试剂

主要材料:不同牌号 8 种非水溶性黄斑烟支、1
种酯类溶剂污染烟支、1 种水溶性黄斑烟支、70%

 

RH 下制备的水溶性黄斑烟支,以及其中 1 个牌号

非水溶性黄斑卷烟使用的糖料、香精、薄片、梗丝、
气流丝 A 和 B、纯叶丝、烘丝后烟丝和自制添加酯类

溶剂的烟丝,以上均来自云南中烟工业有限责任

公司。
主要试剂:丙酮、二氯甲烷、甲醇、乙醇、乙腈、

异丙醇,均为色谱纯,美国 Merck 公司;叶黄素(纯

度≥98%),上海 Macklin 公司;β-胡萝卜素(纯度≥
96%),德国 Dr.

 

Ehrenstorfer
 

Gmbh 公司。

1. 2　 主要仪器与设备

Agilent
 

1260 型高效液相色谱仪(配备二极管阵

列检测器) ( HPLC-DAD),美国 Agilent 公司; KQ -

700DB 型数控超声波清洗器,昆山市超声仪器有限

公司; BT125D 型电子天平 (感量 0. 01
 

mg),德国

Sartorius 公司;FW-400A 型粉碎机,北京中兴伟业

仪器有限公司; Milli - Q 型超纯水处理机, 美国

Millipore 公司;尼龙 66 型 0. 2
 

μm 有机相针式滤膜

过滤器,天津市津腾实验设备有限公司;FastPrep -

24
 

TM 型 5G 均质破碎仪, 美国 MP
 

Biomedicals
公司。

1. 3　 实验方法　
1. 3. 1　 黄斑基本性状分析及鉴定　 选取典型非水

溶性和水溶性黄斑烟支,肉眼观察黄斑在烟支上的

分布情况和斑点的外观。 将卷烟纸上的黄斑剪下,
各选取 3 个以上非水溶性和水溶性黄斑,分别加入

2
 

mL 水、乙醇、二氯甲烷和正己烷溶剂,振荡 5
 

min,
进行溶解性实验,观察黄斑在不同溶剂中的溶解情

况。 再选取 3 个以上非水溶性和水溶性黄斑,在日

光照射 0. 5
 

h 后观察黄斑颜色变化情况。
1. 3. 2　 不同物料中色素萃取方法优化及样品前处

理　 1) 黄斑卷烟纸中色素萃取方法优化。 称取

0. 01
 

g 黄斑卷烟纸样品于 2
 

mL 离心管中,加入

1
 

mL 萃取剂(乙醇或二氯甲烷),分别采用超声萃

取 10
 

min、涡旋萃取 10
 

min,过 0. 22
 

μm 滤膜后,收
集萃取液,待测。

2)烟草样品中色素萃取方法优化。 超声萃取:
考查对比萃取剂分别为乙醇、丙酮、二氯甲烷、90%
(若无特指,百分数均指体积分数) 乙醇溶液、90%
丙酮溶液的萃取效果,确定最佳萃取剂。 基质破碎

萃取:考查对比萃取剂分别为乙醇、90%乙醇溶液

的萃取效果,确定最佳萃取剂。 同时对比两种萃

取方式萃取效果,确定烟草样品中色素的最佳萃

取方式。
超声萃取:分别称取 1. 0

 

g 烟丝或烟末样品于 5
个 50

 

mL 离心管中,分别加入 20
 

mL 萃取剂乙醇、丙
酮、二氯甲烷、90%乙醇溶液、90%丙酮溶液,加盖密

封,超声萃取 20
 

min,过 0. 22
 

μm 滤膜,剩余滤渣按

同样方法重复萃取 2 次,收集萃取液,待测。
基质破碎萃取:分别称取 1. 0

 

g 烟丝样品于 2
个 50

 

mL 离心管中,分别加入 20
 

mL 萃取剂乙醇、
90%乙醇溶液,放入 5 个 0. 25

 

in 的柱形陶瓷珠,加
盖密封, 于线速度为 5

 

m / s 的均质破碎仪处理

2
 

min,过 0. 22
 

μm 滤膜后收集萃取液,待测。
3)样品前处理。 卷烟纸和烟草物料前处理均

按照优化条件进行色素萃取,进行 3 次平行实验。
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香精、糖料的涡旋萃取:参照《烟用香精 　 乙

醇、1,2 -丙二醇、丙三醇含量测定 　 气相色谱法》
(YC / T

 

242—2020) [13]并稍作调整,准确称取 1. 0
 

g 样

品于 15
 

mL 离心管中,加入 10
 

mL 乙醇,涡旋萃取

10
 

min,过 0. 22
 

μm 滤膜,收集萃取液,待测。
1. 3. 3　 黄色物质的定性和定量测定 　 按 1. 3. 2 优

化方法对卷烟丝和烟草物料进行前处理,收集萃取

液进行 HPLC-DAD 检测。 HPLC-DAD 检测条件:
Eclipse

 

Plus
 

C18 色谱柱
 

(150
 

mm×4. 6
 

mm×5
 

μm);
进样量 20

 

μL;柱温 20
 

℃ ;流速为 1. 0
 

mL / min;流动

相 A 为乙腈-异丙醇(体积比 1 ∶ 1),流动相 B 为甲

醇;梯度洗脱为 0 ~ 6
 

min,30% ~ 100%A,6 ~ 10
 

min,
100% ~ 100%A,10 ~ 13

 

min,30% ~ 30%A。
定性分析:通过波长为 400 ~ 500

 

nm 的二维吸

收光谱进行色素筛查,并与色素标准品光谱图比较

进行定性分析,确定黄斑中黄色物质的种类和主要

成分。
定量分析:选择检测波长 445

 

nm 的液相色谱图

进行定量检测。 用甲醇配制叶黄素和 β-胡萝卜素

质量浓度范围为 0. 004 ~ 10. 000
 

μg / mL 的系列标准

溶液,根据实际样品质量浓度选择适宜的标准曲线

浓度范围,以目标物峰面积响应值为纵坐标,目标物

质量浓度为横坐标,绘制线性拟合标准曲线,通过外

标法进行定量分析。 选取各目标物最低质量浓度的

标准溶液平行测定 10 次,以测定结果的 3 倍、10 倍标

准差分别计算方法的检出限和定量限;选取空白卷烟

纸,分别按照 0. 5
 

μg / g、5. 0
 

μg / g、20. 0
 

μg / g
 

3 个水

平加标,选取烟丝,分别按照 5. 0
 

μg / g、25. 0
 

μg / g、
100. 0

 

μg / g
 

3 个水平加标,待充分静置吸收后,按
1. 3. 2 的方法处理后进行 HPLC-DAD 检测,每个质

量浓度平行测定 6 次,计算方法的回收率和相对标

准偏差(RSD)。
1. 3. 4　 烟草物料中原始色素及易溶出色素含量测

定　 按 1. 3. 2 优化方法对叶丝、薄片、梗丝和气流丝

烟草物料及香精、糖料进行前处理,对所得萃取液

进行 HPLC-DAD 分析后,根据标准曲线计算其中色

素含量。 采用二氯甲烷对烟草物料淋洗后,对淋洗

液中色素含量进行测定。 准确称取 1. 0
 

g 不同的烟

草物料样品(叶丝、薄片、梗丝和气流丝) 于 50
 

mL

离心管中,加入 20
 

mL 二氯甲烷淋洗 10
 

s,淋洗液过

0. 2
 

μm 滤膜后,对滤液进行 HPLC-DAD 分析,根据

标准曲线,计算其中色素含量。 测定得到可淋洗量

即为可被二氯甲烷溶出的色素含量,淋洗后剩余量

则为样品中原始色素含量减去可淋洗量,可淋洗量

占比为可淋洗量与样品中原始色素含量的比值。

1. 4　 数据处理与分析　
除特别说明外,所有实验均重复 3 次,结果以平

均值表示。 采用 Excel
 

2010 软件进行数据分析,利
用 Origin

 

2017 软件进行绘图。

2　 结果与讨论

2. 1　 斑点性状和溶解性分析

在实验过程中,笔者发现淡黄色非水溶性黄斑

多在卷制后一周开始出现,分布于烟支卷烟纸的不

同部位,形状规则,呈圆形或椭圆形,略带油腻感,
呈淡黄色。 卷烟纸中黄斑在不同极性溶剂中的溶

解效果如图 1 所示。 由图 1a)可知,非水溶性黄斑

的黄色物质不溶于水,但可溶于乙醇、二氯甲烷和

正己烷,溶解后的萃取液呈较浅的淡黄色,在日光

照射 0. 5
 

h 后黄色明显减退。 由图 1b) 可知,水溶

性黄斑在水中浸泡后黄色减退,黄色物质易溶于

水,但不溶于醇、二氯甲烷和正己烷,在日光照射

0. 5
 

h 后,黄色无明显变化。 因此,可以通过在水和

乙醇中的溶解性测试或光照区分非水溶和水溶性

黄斑。
调制后的烟叶主要含有 β -胡萝卜素和叶黄

素[14] ,二者均不溶于水,其中叶黄素呈黄色,溶于乙

醇、丙酮和二氯甲烷,微溶于正己烷,而 β-胡萝卜素

呈橘黄色,无含氧官能团,因而极性低于叶黄素,微
溶于乙醇,易溶于石油醚等有机溶剂。 此外,叶黄

素和 β-胡萝卜素均易氧化、不耐光、热不稳定,并生

成低相对分子质量的无色化合物[15-16] ,与在光照条

件下存储后观察到黄斑褪色现象一致。 根据黄斑

纸中黄色物质的溶解性及与之接触的烟丝中含有

的黄色物质,推测该类黄色物质可能为胡萝卜素或

类胡萝卜素。

2. 2　 不同物料中色素萃取前处理方法分析

色素稳定性差,对样品的处理过程要求较高,
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要避免强热和光照,并尽可能减少前处理时间以减

少色素的氧化。 从 2. 1 非水溶性黄斑的溶解性分析

可知,其中的黄色色素较为容易萃取溶出,因此比

较了萃取方式和萃取剂对卷烟纸中叶黄素和 β-胡

萝卜素萃取效果的影响,其结果如图 2 所示。 由

　 　

图 2 可知,卷烟纸无论采用何种萃取方式、何种萃取

剂,叶黄素和β-胡萝卜素的萃取效果均无明显差

别,但超声萃取会使卷烟纸破碎,且二氯甲烷挥发

性较强,因此为了方便后续处理,选择以乙醇为萃

取剂对卷烟纸进行涡旋萃取。

图 1　 黄斑卷烟纸在不同极性溶剂中的溶解效果
Fig. 1　 Solubility

 

comparison
 

of
 

yellow
 

spots
 

on
 

cigarette
 

paper
 

in
 

different
 

polar
 

solvents

图 2　 萃取方式和萃取剂对黄斑卷烟纸中叶黄素和 β-胡萝卜素萃取效果的影响
Fig. 2　 Effects

 

of
 

extraction
 

method
 

and
 

solvent
 

on
 

the
 

extraction
 

efficiency
 

of
 

lutein
 

and
 

β-carotene
 

from
 

yellow
 

spots
 

on
 

cigarette
 

paper
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　 　 调制后的烟草物料需要更高强度的处理方法,
例如烟丝需经烘干、研磨、水浸润、有机溶剂萃取或

皂化处理[17-18] ,步骤繁琐、效率低且需消耗大量的

溶剂。 为进一步提高萃取效率和安全环保性,比较

了不同萃取溶剂和萃取方式对烟草物料中叶黄素

和 β-胡萝卜素萃取效果的影响,结果如图 3 所示。
由图 3 可知,烟丝直接萃取效果较差,将其粉碎成粉

末状能明显提升萃取效率,但需在低温下烘干样品

后快速研磨,不仅操作繁琐、效率低,还可能造成色

素氧化,而采用基质破碎萃取法,集研磨、萃取为一

体,可快速将细胞破碎,在 2
 

min 内即可完成萃取。
对于超声萃取方式,叶黄素采用 90%乙醇溶液为溶

剂萃取量最高,而 β-胡萝卜素极性更低,采用乙醇

萃取时萃取量最高;对于基质破碎萃取方式,采用

乙醇为溶剂,2 种色素的萃取量均最高。 因此,选用

乙醇为萃取剂对烟草物料进行基质破碎萃取。

2. 3　 卷烟纸中黄色物质的定性和定量分析

色素的吸收光谱通常使用紫外-可见光谱仪进

　 　

行测定。 由于黄斑卷烟纸样品量一般较少、色素含

量低、易受基质干扰,色素提取后难以直接测定吸

收光谱,故本研究采用 HPLC-DAD 进行检测。 非水

溶性黄斑卷烟纸和标准溶液的液相色谱图和二维

吸收光谱图如图 4 所示。 由图 4 可知,除溶剂峰外,
在 400 ~ 500

 

nm 波长处只观察到 2 个明显的吸收

峰,即主要检测到 2 种色素;从液相色谱图保留时间

比较可以看出,非水溶性黄斑卷烟纸色谱图中 2 个

吸收峰的保留时间分别与叶黄素和 β-胡萝卜素标

准品一致;从 2 个吸收峰的吸收光谱图来看,2 个吸

收峰的光谱轮廓和最大吸收波长分别与叶黄素和 β-

胡萝卜素标准品一致,均为典型的三指峰,第 1 个吸

收峰为叶黄素,最大吸收波长为 446
 

nm,第 2 个吸收

峰为 β-胡萝卜素,最大吸收波长为 450
 

nm,与文献

[18]的报道较一致。
黄斑卷烟纸及烟丝样品中叶黄素和 β-胡萝卜

素定量测定结果见表 1。 由表 1 可知,叶黄素和 β-

胡萝卜素在测定的质量浓度范围内线性关系良好;
　 　

图 3　 萃取方式和萃取溶剂对烟草物料中叶黄素和 β-胡萝卜素萃取效果的影响
Fig. 3　 Effects

 

of
 

extraction
 

method
 

and
 

solvent
 

on
 

the
 

extraction
 

efficiency
 

of
 

lutein
 

and
 

β-carotene
 

from
 

tobacco
 

materials
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卷烟纸中叶黄素和 β -胡萝卜素的检出限分别为

0. 12
 

μg / g 和 0. 20
 

μg / g,定量限分别为 0. 40
 

μg / g
和 0. 67

 

μg / g,回收率为 96. 8% ~ 99. 7%;烟丝样品

中叶黄素和 β-胡萝卜素的定量限分别为 0. 08
 

μg / g
和 0. 13

 

μg / g,回收率为 97. 6% ~ 103. 8%。 表明建立

的定量方法精密度良好,定量准确,能够满足黄斑

卷烟纸和烟丝中叶黄素和 β-胡萝卜素定量分析的

要求。
根据所建立的标准曲线对收集到的黄斑卷烟

　 　

纸及对应烟丝样品中的色素进行定量分析,不同类

型黄斑卷烟纸样品的液相色谱图如图 5 所示,色素

含量测定结果见表 2。 由图 5 和表 2 可知,8 个非水

溶性黄斑卷烟纸中均检出叶黄素和 β-胡萝卜素,含
量分别为 1. 07 ~ 7. 00

 

μg / g 和 0. 64 ~ 13. 37
 

μg / g,未
发现其含量高低与烟丝中色素含量存在明显相关

性。 此外,从黄斑卷烟纸和烟丝中 2 种色素占比来

看,部分黄斑卷烟纸样品中色素占比与烟丝一致,
但规格 2、3、7、8 的黄斑卷烟纸样品中色素占比与烟

　 　

图 4　 非水溶性黄斑卷烟纸样品和标准溶液的液相色谱图(445
 

nm)和二维吸收光谱图
Fig. 4　 Chromatograms

 

(445
 

nm)
 

and
 

two-dimensional
 

absorption
 

spectra
 

of
 

non-water-soluble
 

yellow
 

spots
 

cigarette
 

paper
 

samples
 

and
 

standard
 

solutions

表 1　 黄斑卷烟纸及烟丝样品中叶黄素和 β-胡萝卜素定量测定结果
Table

 

1　 Quantitative
 

determination
 

of
 

lutein
 

and
 

β-carotene
 

in
 

yellow
 

spots
 

cigarette
 

paper
 

and
 

cut
 

tobacco
 

samples

基质 化合物名称 质量浓度范围 /
(mg·L-1 ) R2 检出限 /

(μg·g-1 )
定量限 /

(μg·g-1 )
精密度 /

%
回收率 / %

(n= 6)

卷烟纸
叶黄素 0. 004~ 0. 500 0. 999

 

2 0. 12 0. 40 3. 4 96. 8~ 99. 5
β-胡萝卜素 0. 008~ 0. 500 0. 999

 

4 0. 20 0. 67 2. 8 97. 2~ 99. 7

烟草物料
叶黄素 0. 040~ 10. 000 1. 000

 

0 0. 02 0. 08 3. 1 97. 6~ 103. 8
β-胡萝卜素 0. 040~ 10. 000 0. 999

 

8 0. 04 0. 13 2. 9 97. 8~ 103. 5
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丝存在差别,这可能与黄斑形成原因、样品存放时

间和环境差异有关。 酯类溶剂污染的卷烟纸上形

成面积较大的油性斑点,略带微黄色,斑点不溶于

水,可溶于乙醇,表明此类黄斑也属于非水溶性黄

斑,其萃取液中也检测到低含量的叶黄素和 β-胡萝

卜素,即酯类溶剂也能促使配方烟丝中的脂溶性色

素传递至卷烟纸上。 在生产过程中收集到的水渍

黄斑及高湿度环境下形成的水溶性黄斑中则未检

测到叶黄素和 β-胡萝卜素,只在溶剂峰前观察到吸

收峰,可能为酚类等极性有色物质[19] ,说明水溶性

黄斑形成过程中不会发生脂溶性色素的转移。 因

此,可使用建立的定量方法实现对非水溶性黄斑的

定量检测。
　 　

图 5　 不同类型黄斑卷烟纸样品的液相色谱图
Fig. 5　 Liquid

 

chromatograms
 

of
 

different
 

types
 

of
 

yellow
 

spots
 

cigarette
 

paper
 

samples

2. 4　 色素来源分析

非水溶黄斑卷烟纸中黄色物质可能来源于与

之接触的配方烟丝,因此选择配方烟丝的组成成

分进行色素检测。 首先通过比较萃取液颜色和深

浅,初步判断颜色物质的来源,可直观地观察到配

方烟丝的萃取液呈浅黄色,香精和糖料颜色较浅

且实际添加量较小,表明非水溶黄斑卷烟纸中的

黄色来源于配方烟丝的可能性更大。 通过液相色

谱分析发现,配方烟丝中主要检测到叶黄素和 β-

胡萝卜素 2 种色素,从图 6 所示不同烟草物料中色

素的可淋洗量比较结果可以看出,2 种色素含量高

低顺序为叶丝>薄片>梗丝;糖料中检测到较少的

叶黄素和 β-胡萝卜素,含量分别为 0. 09
 

μg / g 和

0. 20
 

μg / g,香精中检测到较少的叶黄素,含量为

0. 31
 

μg / g。
结合 2. 2 可知,烟丝中大部分色素处于细胞内,

较难萃取溶出,只有部分色素易溶解迁移至卷烟纸

上形成黄斑。 由图 6 可知,配方烟丝的不同物料中

脂溶性色素可淋洗量和可淋洗量占比差异均较大,
特别是薄片中可淋洗量最大,即其中色素最容易溶

出;梗丝中色素含量最低,但可淋洗量占比最高;烘
丝后烟丝中色素略微降低,但可淋洗占比变化不

大;气流丝经气流干燥后色素含量相比烟丝降低,
但对可淋洗量影响不大;此外添加酯类成分未见增

加脂溶性色素的可淋洗量,也在一定程度上说明转

移形成黄斑的色素主要来自于可淋洗溶出部分。
　 　 　 　

表 2　 不同黄斑卷烟纸及配方烟丝中色素含量检测结果
Table

 

2　 Detection
 

results
 

of
 

pigment
 

content
 

in
 

different
 

samples
 

of
 

yellow
 

spots
 

cigarette
 

paper
 

and
 

cut
 

tobacco
 

blend

黄斑类型 样品名称
黄斑卷烟纸中含量 / (μg·g-1 ) 配方烟丝中含量 / (μg·g-1 )

叶黄素 β-
胡萝卜素

比例(叶黄素 /
β-胡萝卜素) 叶黄素 β-

胡萝卜素
比例(叶黄素 /
β-胡萝卜素)

非水溶性

规格 1 3. 94
 

4. 12
 

0. 96
 

23. 37
 

24. 14
 

0. 97
 

规格 2 2. 53
 

1. 50
 

1. 69
 

20. 48
 

24. 78
 

0. 83
 

规格 3 3. 79
 

2. 74
 

1. 38
 

24. 17
 

34. 37
 

0. 70
 

规格 4 7. 00
 

13. 37
 

0. 52
 

18. 32
 

26. 77
 

0. 68
 

规格 5 1. 64
 

1. 77
 

0. 93
 

11. 42
 

12. 74
 

0. 90
 

规格 6 2. 43
 

2. 74
 

0. 89
 

31. 92
 

27. 21
 

1. 17
 

规格 7 1. 07
 

0. 64
 

1. 67
 

31. 62
 

28. 15
 

1. 12
 

规格 8 3. 22
 

1. 79
 

1. 80
 

31. 01
 

27. 32
 

1. 14
 

脂溶性溶剂污染样 0. 63
 

0. 67
 

0. 94
 

22. 31
 

24. 54
 

0. 91
 

水溶性
收集样 1 未检出 未检出

自制样 1 未检出 未检出
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图 6　 不同烟草物料中色素的可淋洗量比较结果
Fig. 6　 Comparison

 

of
 

leachable
 

pigment
 

amounts
 

from
 

different
 

tobacco
 

materials

结合脂溶性色素的可淋洗溶出量和易溶出程度,推
测薄片和梗丝对黄斑形成的贡献更大。

3　 结论

本研究分析了卷烟纸非水溶黄斑的鉴别特征,
建立了黄斑中黄色物质的定性和定量检测方法,并
分析其来源。 主要结论如下:非水溶黄斑形状规

则,呈淡黄色,略带油腻感,其中的黄色物质溶于乙

醇等有机溶剂,在光照或长时间存放后颜色减退,
可通过水溶性测试和光照与水溶性黄斑进行有效

区分。 建立了基于卷烟纸涡旋萃取和烟草物料基

质破碎萃取的前处理方法,结合 HPLC-DAD,实现了

mg 级黄斑卷烟纸中叶黄素和 β-胡萝卜素的高灵敏

度检测,检出限分别为 0. 12
 

μg / g 和 0. 20
 

μg / g,定
量限分别为 0. 40

 

μg / g 和 0. 67
 

μg / g。 采用建立的

方法确定了卷烟纸非水溶黄斑中的黄色物质为叶

黄素和 β-胡萝卜素,在 8 个非水溶性黄斑样品中含

量分别为 1. 07 ~ 7. 00
 

μg / g 和 0. 64 ~ 13. 37
 

μg / g。
此外,揭示了非水溶黄斑的黄色物质来源,叶黄素

和 β-胡萝卜素主要来源于配方烟丝,在不同物料中

含量依次为叶丝>薄片>梗丝,但薄片和梗丝中的色

素最容易被二氯甲烷溶出。 本研究为卷烟纸非水

溶黄斑的快速鉴别与属性识别提供了科学依据和

技术手段,后续可进一步探究色素迁移机理及其影

响因素,为降低黄斑烟支的产生提供理论依据。
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Abstract:【 Objective】 To
 

establish
 

a
 

contact
 

angle
 

measurement
 

method
  

for
 

water-based
 

adhesives
 

used
 

in
 

cigarettes,
 

and
 

to
 

quantitatively
 

characterize
 

their
 

wettability. 【 Methods】 A
 

contact
 

angle
 

meter
 

was
 

used
 

to
 

measure
 

the
 

contact
 

angles
 

of
 

water-based
 

adhesives
 

on
 

different
 

substrates.
 

The
 

effects
 

of
 

substrate
 

material,
 

dispensing
 

needle
 

size,
 

droplet
 

volume,
 

and
 

contact
 

time
 

on
 

the
 

contact
 

angle
 

were
 

investigated,
 

and
 

the
 

feasibility
 

of
 

using
 

this
 

method
  

to
 

characterize
 

the
 

wettability
 

of
 

water-based
 

adhesives
 

was
 

examined. 【Results】Glass
 

slide
 

A
 

could
 

be
 

used
 

as
 

the
 

substrate
 

to
 

reflect
 

the
 

contact
 

angle
 

behavior
 

of
 

water-based
 

adhesives
 

on
 

cigarette
 

papers.
 

As
 

the
 

inner
 

diameter
 

of
 

the
 

dispensing
 

needle
 

or
 

the
 

contact
 

time
 

increased,
 

the
 

contact
 

angles
 

gradually
 

decreased.
 

For
 

low-viscosity
 

adhesives,
 

the
 

contact
 

angle
 

decreased
 

gradually
 

with
 

increasing
 

droplet
 

volume,
 

whereas
 

for
 

high-
viscosity

 

adhesives,
 

the
 

contact
 

angle
 

initially
 

increased
 

and
 

then
 

decreased
 

with
 

increasing
 

droplet
 

volume.
 

The
 

optimized
 

test
 

conditions
 

were
 

as
 

follows:
 

ultra-clean
 

glass
 

slide
 

A
 

as
 

the
 

substrate,
 

a
 

dispensing
 

needle
 

with
 

an
 

inner
 

diameter
 

of
 

1. 5
 

mm,
 

a
 

droplet
 

volume
 

of
 

10
 

μL,
 

and
 

a
 

contact
 

time
 

of
 

10
 

s.
 

Based
 

on
 

five
 

replicate
 

measurements,
 

the
 

relative
 

standard
 

deviation
 

(RSD)
 

between
 

different
 

laboratories
 

ranged
 

from
 

1. 8%
 

to
 

4. 1%,
 

with
 

a
 

repeatability
 

standard
 

deviation
 

( Sr ) ≤ 1. 62°
 

and
 

a
 

reproducibility
 

standard
 

deviation
 

( SR ) ≤ 3. 12°.
【Conclusion】 The

 

established
 

contact
 

angle-based
 

method
  

for
 

measuring
 

the
 

wettability
 

of
 

water-based
 

cigarette
 

adhesives
 

demonstrated
 

satisfactory
 

stability
 

and
 

operability,
 

and
 

can
 

be
 

reliably
 

used
 

for
 

this
 

purpose.
Key

 

words:water-based
 

adhesive
 

for
 

cigarette;contact
 

angle;wettability　
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Abstract:【Objective】 To

 

investigate
 

the
 

material
 

basis
 

and
 

causes
 

of
 

non-water-soluble
 

yellow
 

spots
 

on
 

cigarette
 

paper. 【Methods】Liquid
 

chromatography
 

coupled
 

with
 

a
 

diode
 

array
 

detector
 

(LC-DAD)
 

was
 

used
 

to
 

qualitatively
 

and
 

quantitatively
 

analyze
 

the
 

yellow
 

substances
 

in
 

non-water-soluble
 

yellow
 

spots,
 

and
 

their
 

sources
 

were
 

investigated
 

through
 

the
 

determination
 

of
 

yellow
 

substances
 

in
 

different
 

tobacco
 

materials
 

combined
 

with
 

solvent
 

leaching
 

experiments. 【Results】 The
 

result
  

showed
 

that
 

the
 

yellow
 

substances
 

in
 

the
 

non-water-soluble
 

spots
 

were
 

soluble
 

in
 

organic
 

solvents
 

such
 

as
 

ethanol
 

but
 

insoluble
 

in
 

water,
 

and
 

their
 

color
 

faded
 

upon
 

sunlight
 

exposure.
 

Such
 

spots
 

can
 

be
 

distinguished
 

by
 

testing
 

their
 

water
 

solubility
 

and
 

light
 

fading
 

behavior.
 

With
 

ethanol
 

as
 

the
 

extraction
 

solvent,
 

vortex
 

extraction
 

was
 

applied
 

to
 

cigarette
 

paper
 

and
 

matrix
 

disruption
 

extraction
 

to
 

tobacco
 

materials,
 

achieving
 

complete
 

extraction
 

of
 

the
 

lipophilic
 

yellow
 

pigments.
 

Based
 

on
 

their
 

retention
 

times
 

and
 

absorption
 

spectral
 

profiles
 

obtained
 

by
 

two-dimensional
 

absorption
 

spectroscopy,
 

the
 

yellow
 

substances
 

in
 

the
 

non-
water-soluble

 

spots
 

were
 

identified
 

as
 

lutein
 

and
 

β-carotene.
 

The
 

contents
 

of
 

lutein
 

and
 

β-carotene
 

in
 

eight
 

cigarette
 

paper
 

samples
 

with
 

non-water-soluble
 

yellow
 

spots
 

were
 

determined
 

to
 

be
 

in
 

the
 

range
 

of
 

1. 07 ~ 7. 00
 

μg / g
 

and
 

0. 64 ~ 13. 37
 

μg / g,
 

respectively.
 

Trace
 

amounts
 

of
 

lutein
 

and
 

β-carotene
 

were
 

also
 

detected
 

in
 

oily
 

spots
 

on
 

cigarette
 

paper
 

caused
 

by
 

ester
 

solvent
 

contamination.
 

Lutein
 

and
 

β-carotene
 

mainly
 

originated
 

from
 

the
 

blended
 

cut
 

tobacco,
 

and
 

their
 

contents
 

in
 

different
 

materials
 

followed
 

the
 

order
 

of
 

cut
 

tobacco >reconstituted
 

tobacco
 

sheet >cut
 

stem.
 

Dichloromethane
 

leaching
 

experiments
 

showed
 

that
 

among
 

these
 

materials,
 

reconstituted
 

tobacco
 

sheet
 

released
 

the
 

largest
 

amount
 

of
 

lipophilic
 

yellow
 

pigments,
 

whereas
 

cut
 

stem
 

exhibited
 

the
 

highest
 

leachable
 

proportion.
【Conclusion】 The

 

established
 

method
  

can
 

be
 

used
 

for
 

the
 

identification
 

and
 

source
 

tracing
 

of
 

non-water-soluble
 

yellow
 

spots
 

on
 

cigarette
 

paper,
 

providing
 

a
 

reference
 

for
 

the
 

scientific
 

prevention
 

and
 

control
 

of
 

spotted
 

cigarettes.
Key

 

words:cigarette
 

paper;non-water-soluble
 

yellow
 

spots;pigment;source　
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