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摘 要 : 建立了采用气相色谱/质谱联用法分析卷烟侧流烟气中苯并 �a] 花的分析方法 �该方法使用配有鱼尾罩的侧流吸烟机抽吸

卷烟 ,鱼尾罩附着的苯并 �a�花采用甲醇洗脱 ,洗脱液中的甲醇在 N:保护下加热至 so � 挥发完 ,然后加人捕集了侧流烟气总粒相物

的玻璃纤维滤片 ,采用环己烷超声萃取苯并 �a�花 , 萃取液苯并 �a �花浓度采用气相色谱/质谱联用仪测定 �该方法检测限为 1.64

n岁eig ,回收率为 96.55 % 一103.32% , RsD 为 2.97% �
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卷烟侧流烟气指卷烟两次抽吸之间阴燃时产生

的烟气和抽吸过程 中透过卷烟纸扩散 出来 �的烟气川 �

随着各国政府 �卫生组织 以及 民众对吸烟与健康问题

的日益重视 ,卷烟侧流烟气 中的有害成份已成为人们

关注的焦点之一� �烟草控制框架公约笋2]的第九条与
第十条规定缔约方应提出烟草制品成分和燃烧释放物

检测与管制指南 ,并要求烟草制品生产商和进口商向

政府当局披露烟草制品成份和燃烧释放物的信息 �卷

烟侧流烟气 中的稠环芳烃类 物质被公认为是强致癌

物[3�,其中苯并 [��花(Ba P) 是稠环芳烃类物质中最具
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代表性的化合物 �世界卫生组织烟草制品管制研究小

组要求检测 卷烟侧 流烟气 中 Ba P 等有 害成分的释放

量 ,加拿大已经立法要求卷烟企业披露卷烟侧流烟气

中 BaP 等有害成分的释放量闭 �

目前卷烟烟气主流烟气和侧流烟气中 BaP 的测定

方法已有一些报道 �谢复炜等[5]采用一种改进的固相

萃取(SPE) 方法对卷烟主流烟气和侧流烟气粒相物进

行前 处理 , 建立 了 Ba P 测 定 的高效 液 相色 谱 法

(H PL C) �夏巧玲 [0] 建立 �比较 了 2 种测定卷烟主流烟

气中 BaP 的方法 � 高效液相色谱法和气质联用法

(G c/ M S) ,其中 Gc/M S 法简化 了前处理过程 �具 有较

高的灵敏程度 �加拿大健康署颁布的侧 流烟气 中 BaP

的测定 �� 采用高效液相法 ,该方法用丙酮萃取鱼尾罩

与玻璃纤维滤片中的 Ba P ,然后取萃取液用 N:将溶剂

挥发 ,加入环己烷复溶 ,溶液经氨基硅胶柱净化 ,采用

正己烷洗脱 ,收集到的溶液挥发干后加人乙睛复溶 ,采
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用 HPL C 分析 �但上述方法均较为繁琐 ,需要净化 �浓

缩和更换溶剂等步骤 ,本研究基于卷烟主流烟气中的

Ba P 标准测定方法[� �进行了改进 ,去除了净化 �浓缩等
步骤 ,使操作更为简易 �

1 材料与方法

1 .1 仪器 �试剂与材料

Ceru lean SM 405一SV 型侧流吸烟机;N一EVAP 112 型

氮吹仪 ;Asil en t6890 一5973 气相色谱 一质谱联用仪 ;弹

性石英毛细管色谱柱 (D B一SM s 30 m x 0 .25 m m , 0.25

拜m )�
甲醇 �丙酮和环己烷均为色谱纯溶剂 (Bak er);BaP

(99% , Fl uka);Dl: 一BaP(95 .4% , enN );硅胶固相萃取

柱(5 oo mg , 3 m L , vari an ); 样品卷烟 A (烤烟型 ,郑州

烟草研究院与红塔烟草集团联合研制 ,焦油 12 m g);样

品卷烟 B(混合型 ,郑州烟草研究院与湖北中烟工业有

限责任公司联合研制 ,焦油 8 mg); 样品卷烟 C (烤烟

型 ,国产某品牌 ,焦油 13 m g);样 品卷烟 D (烤烟型 , 国

产某品牌 ,焦油 s m g) �

1 .2 样品前处理

所用卷烟在(22 士l) � �相对湿度(60 士2)% 条件

下平衡 48 h ,然后经重量 (平均值 土20 mg)及吸阻(平

均值 士50 Pa )分选 ,筛选出均匀一致的试验烟支 �

按照 Y C/T 185 一2004 [0] 条件抽吸 3 支卷烟 ,卷烟侧

流烟气采用鱼尾罩和玻璃纤维滤片捕集 �考察玻璃纤

维滤片侧流烟气捕集效率时 ,在鱼尾罩后串接溶液吸

收瓶 (图 l) �

人到上述锥形瓶中 ,依次加人 10 拌L 内标 (200 雌/m L ,

Dl :一Ba P/ 环己烷)溶液 和 20 m L 环 己烷 ,置于超声 波

发生器 ,室温条件下 ,超声萃取 40 而n ,萃取溶液进行

G C / M S 分析 �

1.3 G C /M S 分析

参考国家标准方法[s�Gc/M s 分析条件 �色谱柱 :

DB石M s (30 m x 0 .25 rrnn , 0 .25 拌m );进样 口温度 :2800

C ;进样量 :1拼L ,不分流进样;载气 :氦气 ,恒流模式 ,流

量为 1.2 m U 而n; 程序升温:初始温度为 巧0 � , 6 � /

而n 升至 260 � ,2 � /而n 升至 280 � ,保持 15 m in ;质谱

条件 :传输线温度 280 � ;溶剂延迟 20 m in; 扫描方式 :

SIM ,选择 离子为 耐 : = 2以 (DI: 一BaP , 内标 )和 252

(BaP ) ,监测时间 SO ms �

2 结果与讨论

2.1 玻璃纤维滤片捕集效率的考察

为考察玻璃纤维滤片对侧流烟气 BaP 的捕集效

率 ,在侧流捕集器后加人 1个装有 20 m L 环己烷的吸

收瓶 ,抽 吸 3 支卷烟 ,将 吸收瓶 中的环 己烷浓缩 至 1

m L ,进 G c/M S 分析 �结果显示 ,吸收液 中未有 Ba P 检

出 ,说明玻璃纤维滤片能够完全捕集卷烟侧 流烟气 中

的 B aP �

2.2 鱼尾罩洗脱试剂的选择和用 ,

分别选择环己烷 �丙酮和甲醇作为鱼尾罩洗脱试

剂测定 3 次 ,用量均为 30 m L ,结果(表 l) 表明甲醇作

为淋洗溶剂洗脱效率和重复性较好 ,丙酮和环己烷效

果较差 �

_接真至 泉 表 1 洗脱试剂 的选择 (n酬 eig)

流量控制阀
洗脱试剂 试验 1 试验 2 试验 3

丙酮

环 己烷

甲醇

1 .85

2 .25

2 .5 9

2 .0 8

1 .4 2

2 .5 3

2 .1 2

2 .06

2 .5 2

水平板

图 1 侧流烟气捕集示意图

侧流烟气收集完毕后 ,取下鱼尾罩 ,用 20 m L 甲醇

均匀洗脱鱼尾罩 ,洗脱液收集到 100 mL 磨 口锥形瓶

�鱼尾罩洗脱液用氮吹仪在 80 � 条件下浓缩至近

,然后将收集有侧流烟气粒相物的玻璃纤维滤片放

用 3O rnL 甲醇洗脱鱼尾罩 ,以 ro m L 为一集份 ,分

别检测其中 BaP 的含量 ,检测过程如下:分别将每一集

份用氮吹仪在 80 �C 条件下浓缩至近干 ,加入 1 拼L 内

标(2 拌岁m L , Dl : 一Bap/环 己烷 )和 l m L 环 己烷复溶 ,

然后进 GC/M S 分析 �经过换算 ,第 1 和第 2 集份中

B aP 的含量分别为 2.34 和 0 .o95 n酬eig ,第 3 集份未检

出 �因此甲醇用量选择为 20 m Lo

2 .3 玻璃纤维滤片前处理方法

GB 汀 21 13 0一200 7 �8�方法采用环 己烷萃取玻璃纤

维滤片中 Ba P ,萃取液经硅胶固相萃取柱净化 ,浓缩后

干中
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进样分析 �由于卷烟测流烟气中 BaP 含量较高 ,为了

降低前处理的复杂程度 ,本方法采取萃取液直接进样 ,

结果如图 2 所示 ,内标峰和 BaP 峰信噪比远远高于定

量限 ,说明样品不经过浓缩就可以满足灵敏度要求 �

对比分析了萃取液直接进样分析和净化浓缩后进样分

析 ,测定结果分别为 125.32 ng/ eig 和 125 .07 ng/eig ,表

明可以不经净化浓缩 �

可以看出 , 日间和日内检测 RSD 均小于 4% ,表明

本方法能够较为可靠地测定卷烟侧流烟气中 BaP 的含

量 �

2.4.3 回收率

表 3 方法回收率

加人量/(n酬eig) 检出量/(ng/eig)

5 4 .0 3

8 1 .04

13 5 .07

5 2 .1 8

74 .56

13 9 .5 5

回收率

9 6 .5 8 %

9 2 .0 1 %

10 3 .3 2 %

n 口z= 2 52

保留时间233 55m in

00004,j,山,且

0

12 1月JO
2 3

内标
n 公2= 264

保留时间23.239m in

00008000600040002000

2 2 23 2 4

t/ llU n

图 2 典型样品萃取离子流图

2. 4 分析方法评价

2.4 .1 鱼尾罩洗脱溶液浓缩步骤回收率

由于鱼尾罩上 Ba P 含量较低(2 n岁ci g 左右) ,且变

异系数较大 ,所以采用标准溶液测定浓缩步骤的回收

率 �取 l 毗 Bap 标 准溶液 (2 ng/ m L) ,加入 20 m L 甲

醇 ,用氮吹仪在 80 � 条件下浓缩至近干 �加人 1拌L 内

标(2 �岁m L , D l: 一BaP /环 己烷)和 l m L 环 己烷复溶 ,

测定回收率 �回收率为 97 .1% ,表明在鱼尾罩洗脱溶

液浓缩步骤中 , B aP 的损失较小 �

2 .4 .2 重复性

应用本方法对同一卷烟样品进行了日内和日间各

5 次平行测试 �结果如表 2 所示 :

采用加标 回收率的方法测定 回收率 ,分别 加入

54.03 �51.以 和 一35.07 n岁eig ,方法回收率在 92.01 -

ro 3 .32 % 之间 ,说明本方法的准确性较高 �)

2 .4.4 工作曲线及检测限

配制 BaP 浓度分别为 5 ng/m l ��10 ng/ m L �20 ng/

mL �50 ng/ m L �so n群m L 的标准溶液 ,内标浓度为 100

ng /m L �将系列标准溶液分别进行 Gc/M s 分析 ,得到

BaP 和内标的积分峰面积 ,用 BaP 与内标浓度比值作

为横坐标 , Ba P 与内标峰面积 比值作为纵坐标 ,建立

BaP 的标准曲线 �由表 4 看出 ,在 5一80 n岁m L 浓度范

围内 , B aP 相应值与其浓度有很好的线性关系 �将最

低浓度的标准溶液重复测定 10 次 ,求出标准偏差 ,以

标准偏差的 3 倍作为方法的检测限 ,以标准偏差的 10

倍作为方法的定量限 �得到检测限为 0.24 6 �岁m L ,相

当于 1.以 ng/ eig ,定量限为 0 .515 ng/m L ,相当于 5 .45

n岁eig �

表 4 方法的标准曲线 �检测限 �检测浓度 �

定t 限和定. 浓度

标准

曲线

方程

相关

系数

检测 检测 定量 定量

限/ 浓度/ 限/ 浓度/

(ng/ eig) (ng/ mL ) (n留eig ) (n岁mL )

Y 二1 .114x 一0 .仪刃3 0. 侧魏刹� 1 .麟 0 .246 5 .45 0 .81 8

表 2 方法的重复性试验

测定次数 日内检测/(n扩ci g) 日间检测/( n酬ci g)

2

3

4

5

平均值

SD

R S D

1 15 .7 2

1 19 .7 6

1 19 .6 3

12 2 .9 6

12 5 . 12

12 0 .64

3 .5 9

2 .9 7 %

2 .5 不同类型卷烟主流和侧流烟气 B aP 分析

选择四种卷烟 A , B , C ,D 进行检测 ,其中 B 样品为

混合型样品 ,焦油释放量为 8 m g/c 19 , A �C 和 D 样品为

烤烟型 ,焦油释放量分别为 12 �13 和 s mg/c 19 �检测结

果见表 5 :

表 5 样品卷烟主流 和侧流烟气 BaP 测定结果

样 品 主流/(n留eig) 侧流/(n岁eig)

A

B

3 .9 9

3 .25 %

C

D

1 1 .9 7

7 . 12

1 2 .8 8

7 . 10

12 7 .24

1 39 .83

12 1 .1 8

14 8 .9 1

222427251818 750321253194
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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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