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植物多酚是烟草中一类重要物质
,

它们在烟草中的含量对烟草质量有重要影响
,

因而研究烟草及

其制品中的植物多酚具有重要意义 川
。

高效液相色谱法是测定其常用的一种方法 〔
,

’ 和常规高效

液相色谱相比
,

微柱高效液相色谱由于具有流动相消耗小
,

分析时间短
,

可不分流直接和质谱连用等

特点
,

近几年来得到了迅速发展 【
。

我们研究了用 。仪 ,
, 拜 微柱为

固定相液相色谱法测定烟草中的多酚
,

烟草中的主要多酚在 内可达到基线分离
,

和常规液相

色谱相比大大节约了分析时间
。

并用大气压电离质谱和二次质谱技术对未购到标样的绿原酸异构体

作了辅助定性
,

方法用于烟草样品中多酚的分析
,

回收率在 一 之间
,

在 一

之间
,

结果令人满意
。

实验部分

主要仪器与试剂

高效液相色谱仪 美国 。公司
,

英国 公司 一 一 一

质谱检测器
。

甲醇 高效液相色谱专用 公司生产 水为石英亚沸蒸馏水
,

并用 一 超

纯水仪处理
,

电阻率大于等于
· 一 ’

多酚标准分别购于 公司和 扭 公司
,

含量
。

, 质谱与色谱条件
质谱条件 电喷雾电离源

,

负离子检测
,

雾化气体 氮气
,

流速
·

而
一 ’,

电离电

压
,

锥孔电压
,

离子源温度 ℃
,

二次质谱碰撞气 氢气
,

碰撞电压
。

色谱条件 色谱柱为 双怕比 习翻 , , , 拜 固相萃取柱为
一 固相萃取小柱 流动相为 甲醇

,

醋酸溶液
,

按
一 ,

而 一 线性递增的梯度条件 流速为

上述色谱条件下标样和烟草样品在

而 一 ,

而

工 而川 进样体积 拜

波长处的色谱图见图
。

, 样品前处理
烟样品粉碎过 目筛

,

称取约 的
,

加入 甲醇水溶液加热回流
,

冷却
,

过滤并定容到
,

取
,

以
·

而
一 ’
流速通过预处理好的

一 ,
固相萃取小柱

,

弃去最初的
,

收集后面的 用 拌 针头过滤器过

滤
,

进样 拼 分析
。

结果与讨论

绿原酸异构体的质谱鉴定

由于未买到绿原酸异构体标样
,

我们

一一刀队
从几刀比生一

一
一一 , 一一 一一 「 「 一 一一一「 一

—

图 多酚标准品 与烟草样品 的色谱图
一 一

咖啡一奎尼酸 绿原酸 今 咖啡刁
一

奎尼酸

咖啡酸 七叶亭 直若宁 直若萃 芸香昔
茨菲醇

一 一

芸香塘昔 栩皮素

用质谱作了辅助鉴定
。

绿原酸的相对分子质量为
,

在电喷雾负离子检测
一

条件下扫描
,

应得到【 一
一

离子

峰
,

即
。

提取 质量数单离子流图有 个峰
,

各峰保留时间为
、

而 绿原
一 一
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酸 和 而
,

和紫外检测器的色谱图相对应 个色谱酚质谱图非常相似
,

都有 离子峰
,

将 母离子二次质谱子离子扫描
,

得到的质谱图也非常相似
,

均有 母离子峰和

子离子碎片峰
,

可确认绿原酸以外的其它两个峰均为绿原酸异构体
。

结合文献〔 报道的保留时

间
,

根据出峰顺序可推断 而 峰为
一 一

咖啡
一 一

奎尼酸
,

而 峰为
一 一

咖啡
一 一

哇尼酸
。

样品分析结果
烟草样品按以上 中的样品前处理过程处理进样分析

,

结果见表
。

表 烟草样品分析结果

样品名称 绿原酸 芸香昔 香豆素类多酚 咖啡单宁类多酚 黄酮类多酚 总多酚
内、︺八料门八乙孟,飞︸,︸弓‘一八卜‘亡︸‘,

津巴布韦
巴西

江西

泰国香料烟

浙江香料烟一级
泰香一级

润

以
月

注 香豆素类多酚为七叶亭
,

蓑若宁
,

蕊若草的加合 咖啡单宁类多酚为
一 一

咖啡
一 一

奎尼酸
,

绿原酸
, 一 一

咖啡
一 一

奎尼酸
,

咖啡

酸的加合 黄酮类多酚为芸香昔
,

茨菲醇
一 一

芸香搪昔
,

榭皮素的加合

讨 论
本方法与传统方法的比较见表

,

由于采用了微柱高效液相色谱技术
,

本方法的分离时间比常规

高效液相色谱法大大缩短
,

流动相消耗也大为减少
,

而且还可不经分流直接与质谱连用
。

另外本方

法采用固相萃取脱脂
,

克服了有机溶剂回流脱脂时间长
,

环境污染大的缺点
,

可使脱脂时间缩短近
,

且能批量处理
,

结果较常规方法大为改善
。

表 本方法与传统方法比较

方法
流动相流速
。 止

·

分离时间
五

脱脂时间

本方法

传统方法

与质谱联用

直接连用

需分流

回收率
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