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高效阴离子色谱法测定卷烟主流烟气中的单糖
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摘 要:建立了高效阴离子色谱一脉冲安培检测法同时检测卷烟主流烟气粒相物中6 种单糖的方法 �以蒸馏水为萃取剂 ,采用超声

萃取吸附卷烟烟气总粒相物的剑桥滤片 ,经在线超滤后 ,以2.0 m m 0F L Na0H 和 0.5 mm 0F L NaA �的混合水溶液淋洗 ,采用积分脉冲

安培检测 ,在 M ETRosEP carb l 250 分离柱(4 .6 m m 又250 mm ,5 拌m )上 ,卷烟主流烟气总粒相物中含有的果糖 �葡萄糖 �阿拉伯糖 �甘

露糖 �半乳糖 �木糖共6 种单糖达到良好分离 �结果表明:方法的重复性较好 ,6 种单糖相对标准偏差 < 4.31 % ;具有较高的灵敏度:

6 种单糖的检测限均低于 0.ro 滩 /支 ;较高的准确性 :6 种单糖的回收率均在 85 .ro % 一95 .52 % 之间 �
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卷烟产品中含有大量糖类物质 ,其 中的水溶性糖

类因在燃吸时能产生多种香气物质 ,分析研究该类物

质对提高烟草及其制品的质量有重要意义川 ,因此烟
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草及其制品中糖类 的分析 已有较 多的研究洛7]�由于

烟气为气溶胶 ,可导致部分水溶性单糖 同时转移到卷

烟主流烟气中 ,从而直接对卷烟的吸味产生影响 ,因此

对卷烟主流烟气中糖的分析具有重要的意义 �文献表

明 ,国外在上个世纪 60 年代开始对烟草内在成分和烟

草添加剂在卷烟烟气中的含量进行研究 , 1973 年 sak -

aga 而 研究了甘草酸 �甘草次酸在卷烟主流烟气中的含
量 ,说明这些非挥发性成分可转移到烟气中 ,从而可以

直接影响烟气的吸味川 �上世纪 80 年代后 , �3c 标记
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的方法开始在烟草成分和烟草添加剂向烟气转移量的

研究中得到应用 ,但这些研究也主要集中在烟碱 �薄荷

醇 �蛋白质或烷烃等成分上[9一川 ,国外亦有对卷烟烟气

中糖类物质的分析研究少量报道 ,文献报道[��]单糖在

卷烟中的转移率可达 0.5 % 左右 �

卷烟烟气中糖 的浓度远低于烟草 中糖的浓度 ,因

此烟草中糖类物质的检测方法很难借用 ,所采用检测

方法检测限应大幅降低才行 �侯冰等 ��3 �采用柱前衍

生一高效液相法仅仅分析了主流烟气的葡萄糖和甘露

糖 ,然而所建立的方法存在前处理过程繁琐 ,某些含量

较低的单糖的浓度达不到其检测限等不足之处 �本文

采用高效阴离子交换色谱一脉冲安培检测方法测定了

卷烟主流烟气粒相物中的 6 种单糖的含量 ,取得了满

意结果 ,适于卷烟主流烟气中单糖成分的定量分析 �

nun x 5O mrn );柱温 30 � ;洗脱液 :NaO H 和 NaA �的混
合水溶液 ,浓度分别为 2.0 ~ ol /L 和 0 .5 m m ol /L ,流

速为 1.(X) m L/ m in;0.1 m ol/L N aO H 溶 液进行柱后衍

生 ,流速 0.4 m u m in ;进样体积 :20 拌L �

材料与方法

1.1 试剂

样品 :13 个牌号国产卷烟样品 �标准品: D 一葡萄

糖(GIC.) �D 一半乳糖 (G al .) �D 一甘露糖 (M an .) �D一木糖

(xyl.) �L一阿拉伯糖 (A ra .) �n 一果糖 (rru .) (98% -

99 .5 % , Fl uk a 公司) �其他试剂 :醋酸钠(AR ,上海化学

试剂有限公 司);NaOH ( M eI�c k 公司) �实验用水均采

用经过 0 .22 拼m 滤膜过滤 的二次蒸馏水 (Mi lli 一Q 纯水

器 ,美国 M illipore 公司) �

1 .2 仪器

M et ro hm 离子色谱系统(瑞士万通公司) ,包括 :85 0

Pro fe ssiond Ie �5 17 B iosean 和 563 Com paet Sam pler,英蓝

在线渗析单元 � Bo rgw al dt Te ch ni k R w 200 型全 自动转

盘式吸烟机 ;KQ 3200 超声波清洗器(昆 山市超声波仪

器厂 )�

1 .3 卷烟烟气总粒相物的前处理

所用卷烟样品在 (22 土l) � �相对湿度 (60 士2) %

条件 下平衡 至少 48 h , 吸烟机按 G B /T1 64 50 一2004 标

准 �9]条件抽吸试验卷烟 , 20 支卷烟烟气的 TP M 收集于

剑桥滤片上 �吸毕 ,将滤片放入 100 m L 三角瓶 中 ,向

装有滤片的三角瓶中加人 50 m L 蒸馏水后 ,室温超声

提取 30 而n �超声完毕后直接取 8 一10 m L 的样液上

样 ,卷烟烟气 TPM 水溶液中的单糖通过在线超滤池净

化后进人离子色谱分析仪进行分析 �

1 .4 仪器条件

色谱柱 :M ETRO sE P e ath l 250 阴离子 交换 分离

柱 ,包括分离柱(4 .6 mm x 250 m m , 5拌m ) 和保护柱 (2

2 结果与讨论

2 .1 色谱条件的选择

M ETR O SE P Ca th l 适用于多种基体中单糖和双糖

的分离以及线性 多聚糖的分离 , 而卷烟烟气样品中的

水溶性糖类 主要 以单糖 为主 , 因此选 M ETROSEP

Carb l 作为本方法的色谱分离柱 �

淋洗液的选择是非抑制型离子色谱仪中关键的环

节之一 �在 25 � 水中 ,葡萄糖 �果糖和蔗糖是离解常

数为 12 一13 的弱酸 ,在高 pH 的 N a0H 淋洗液中可使糖

类化合物都能够 以轻基 阴离子的形式存在 ,因此可在

阴离子交换 柱上被保 留并得到分离 � N aO H 中的 OH -

除了起淋洗的作用外 ,其强碱性介质也使安培检测器

对糖有较高的响应灵敏度 �在强碱性溶液中糖类化合

物在阴离子交换色谱柱上的保留行为主要与其 pK a 值

有关 �根据文献 ��5一le] 报道的试验结果 ,随着 N aoH 淋

洗液浓度的增加 ,单糖的保留时间缩短 �

强碱性淋洗液使得糖 �糖醇以及醇类化合物以经

基阴离子的形式存在 ,这与检测糖所用 的脉 冲安培检

测器(PAD) 的检测条件一致 �为使烟气中各单糖实现

较好的分离 ,试验经过优化淋洗条件 ,得到较佳的淋洗

液条件是 :较 低 浓度 的 N aO H (2 .0 m mo l/ L )和 N aA �

(0 .5 m mol /L ) �此条件可有效提高各组分间的分离

度 ,但单糖检测灵敏度却大大降低 �为此在柱后又采

用 0.1 m ol /L N aO H 溶液进行衍生 ,使检测灵敏度提

高 �

在上述条件下 ,单糖标准品和烟气样品均得到了

较好分离和检测效果 ,谱图见图 1 �图 2 �

对 比图 1 和 2 可以看 出 , 国内卷烟主流烟气总粒

相物中含有标样所涉及 的全部 6 种单糖成分 �侯 冰

等 ��3�建立的卷烟烟气 中单糖 紫外衍生高效液相色谱

测定方法中 ,果糖不能与衍生剂 PM P 反应 �本研究所

采用的方法则不存在衍生的问题 ,果糖可以测出 �此

外 ,侯冰等[ �2�的方法样 品的前处理过程繁琐 ,某些原

本含量较低的单糖的浓度可能因此达不到其检测限 �

其测定结果也没有可以衍生的阿拉伯糖 �木糖和半乳

糖等 3 种单糖 �
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2 .2 标准曲线及检测限的测定

配制葡萄糖 �果糖 �甘露糖 �半乳糖 �阿拉伯糖 �木

糖的标准混合溶液 ,采用优化的色谱条件分析后 ,外标

峰面积法绘制单糖的标准 曲线 ,结果 6 种单糖在其线

性范围内 ,线性关系 良好(护 > 0 .9999 ) �以 s/ N 二3 时

所对应的单糖浓度作为检测限 ,结果列于表 1 �

表 1 6 种单枯标准曲线及检测限

序号 单糖 线性范围/(拜扩m L) 标准曲线 检测限/( 拜岁m L)

阿拉伯糖

半乳糖

葡萄糖

木糖

甘露糖

果糖

l ~ 10

l ~ 10

3 ~ 3 0

.5 ~ 15

.5 ~ 15

8 ~ 8 0

Y 二0 . 15 7 7 8 6 x 一0 . 15 4 2 6 1

Y 二0 .3 94 7 4 x + 0 .3 1 6 3 12

Y 二0 .2 1 5 8 3 lx 一0 .5 8 2 1 12

y = 0 .2 3 7 l l3 x + 0 .0 2 5 7 5 7 4

y 二0 .1 9 13 4 x 一1 .0 l6( 抖

Y 二0 .0 39 7 2 2 4 x 一2 .1 6 1 6 8

0 .99 99 6

0 .9 9 99 6

0 .9 9 99 7

0 .卯 卯 8

O ,卯 9 9 5

0 .卯 卯 1

0 .04

0 .0 2

0 .0 3

0 .0 3

0 .0 5

0 .10

注 :y 一峰 面积 ;x 一单糖浓度 �

2 .3 方法回收率及重复性试验

将单糖标准溶液加人收集有卷烟主流烟气总粒相

物的剑桥滤片上 (n = 6 ), 然后加标与未加标的滤片同

时进行前处理及色谱分析 ,根据未加标样 品含量和加

标量计算 回收率;方法重复性 以各单糖含量的 RSD 计

算 ,结果如表 2 所示 ,由表 2 可知 :6 种单糖的 RSD <

5% ,说明该方法的重复性较好 �6 种单糖的回收率均
在 85 .10 % 一95 .52 % 之间 ,可满足测定 的单糖定量分

析的要求 �
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表 2 加标回收率及方法重复性 (n 二5)

单糖
样品中单糖含量/

(拌盯m L )

添加量/

(拌岁m L )

测定值量/

(拌岁ynL )

回收率/

%

阿拉伯糖

半乳糖

葡萄糖

木糖

甘露糖

果糖

4 .0 3 5 .7 3

0 .8 7 8 9 .3 7

4 5 4 2

8 5 .10

88 .5 0

R S D /

%

1 .6 1

1 .0 1

2 8 .1 4

0 .2 3

86 .4 1 0 .7 4

0 .7 0

5 .7 8

94 .12 4 .3 1

20 01

3 .1 5 2 .12

3 3 .99 8 0 .0 1 1 0 .4 1

8 7 .6 7

9 5 .5 2 0 .2 9

注:样品为国产卷烟 8 # �

表 3 10 个牌号卷烟样品主流烟气总粒相物中单枯含t (拌岁支 )

卷 烟牌号

国产卷烟 1

国产卷烟 2

国产卷烟 3

国产卷烟 4

国产卷烟 5

国产卷烟 6

国产卷烟 7

国产卷烟 8

国产卷烟 9

国产卷烟 10

果糖

7 5 . �拓

9 8 . 14

10 1 .8 5

8 4 .9 6

9 1 .34

葡萄糖

4 2 . 10

4 5 .8 5

5 6 2 9

70 .36

54 .5 8

7 5 .2 2

77 .8 6

9 4 . �X �

7 8 .3 3

9 2 .7 0

阿拉伯糖 甘露糖 半乳糖 木糖 总糖/TP M /( 乳 )

13 .4 8

10 . 14

9 .7 5

10 .0 8

8 .8 4

8 .7 2

7 .7 2

6 .5 3

6 .09

6 .9 2

3 .7 1

7 .2 1

1 . 18

0 .3 7

8 .3 3

1 0 .4 8

URR�74

7 .2 9

7 .8 7

1 .9 6

2 .1 8

0 .83

0 .5 8

10 .3 7

9 .4 8

1 1 .2 6

1 2 .5 3

1 1 .5 7

飞J,1.4Jr

:
6 .9 6

9 .3 3 8

1 .6 9

6 .8 0

11 .4 2 4 .3 4 N . D

13 .8 7 3 .5 6 N . D 1 2 .5 3

1 1 5 7 3 .6 5 N . D 10 .0 2

���6���R一�J内,�04040019 gR

9 6 .7 0 13 .0 1 3 .9 1 N . D 10 .7 1

注 :N .D .表示未检出 �

2 .4 卷烟烟气样品中单糖的测定

综合上述分析 ,采用本方法可以实现对卷烟主流

烟气 6 种单糖成分进行定量分析 �本试验分析了 10

种牌号 的国内卷烟样品主流烟气总粒相物中上述 6 种

单糖的含量 ,结果如表 3 所示 �

表 3 数据显示 ,我国烤烟型卷烟烟气中单糖成分

的含量大体如下:以测定结果平均值来看 ,果糖浓度最

高(75 .06 产岁支 一119 .55 拌岁支),其次依次是葡萄糖

(42.10 �g/支 一94.00 拜g/支) �阿拉伯糖 (6 .09 拌g/ 支 -

13 .45 拼g/支 ) �甘露糖 (3.71 拜g/支 一13.01 拜g/支 ) �半

乳糖(l �48 拜扩支 一6.80 拌酬支)和木糖(未检出 一1.18

拌酬支 )�
试验依据上述结果计算出总糖含量 ,并与 TPM 数

值相 比 ,得到烟气中的单糖浓度 ,并以其中比甜度最低

的半乳糖计算 甜度效应 �半 乳糖 的甜度阑值浓度为

3.1% �� 7�,而试验结果中所有国内卷烟产品主流烟气
中总糖浓度均大于这一数值 ,即吸食者可以因此感受

到其产生的甜味 �这一研究结果与普遍认可的国内卷

烟烟气微带酸甜的认识是统一的 �� !,也可为中式卷烟

味觉特征研究提供一定的思路 �

3 结论

本文建立了以以蒸馏水为萃取剂 ,采用超声萃取

吸附卷烟烟气总粒相物的剑桥滤片 ,经在线超滤后 ,利

用高效阴离子色谱一柱后衍生检测方法 ,可实现卷烟主

流烟气总粒相物中含有的果糖 �葡萄糖 �阿拉伯糖 �甘

露糖 �半乳糖 �木糖共 6 种单糖的定量分析 �该方法步

骤简单 �灵敏度高 �响应物质全面 �分离效果及重现性

良好 ,适于卷烟主流烟气粒相物中单糖成分的定量检

测 ,所测牌号的卷烟样品烟气 中总糖的浓度 均能达到

了甜味的呈味阑值 ,该方法有助于为中式卷烟味觉特

征研究提供参考 ,也可为卷烟 主流烟气糖含量与卷烟

品质的关系提供初步的技术依据 �

[下转第 巧页 �



赵乐等 气质联用法测定卷烟侧流烟气中苯并 �a �花 1 5

M as sac hu se tts 研究报告 �� ]中 ,不同卷烟检测结果

范围在 40 一ro 6 n酬ci g 之间 ,平均值为 73 n酬ci g,低于

本试验结果 ,这是由于 M as sa ch us et ts 抽吸方案与本方

法采用的 15 0 抽吸方案(抽吸容量从 35 m L 增大到 45

m L ,抽吸间隔由60 5降低到 30 5)不同而导致侧流燃烧
的烟草量降低所造成的 �需要指出的是 ,虽然卷烟侧

流烟气中 Ba P 释放量达到了 130 n岁ci g 左右 ,但是侧

流烟气不等同与环境烟气 ,侧流烟气要经过 ro 一100

万倍稀释后才成为环境烟气 ,因此在环境烟气中 Ba P

的含量微乎其微 �

3 小结

通过试验 ,确定 了采用 GC/M S 测定卷烟侧流烟气

中 BaP 的最优化条件 :采用甲醇洗脱鱼尾罩 ,将甲醇洗

脱液浓缩干后加人捕集了侧流烟气粒相物的玻璃纤维

滤片 ,加人内标和环己烷进行超声萃取 ,萃取液直接进

GC/ M S 分析 �本方法在简化样品前处理的同时 ,能够

保证较高的灵敏度和精密度 ,适宜于卷烟侧流烟气中

BaP 的快速测定 �
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