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李欣
(西安市第一医院药剂科,西安 710002)

摘要  目的: 使用气相色谱 -质谱联用仪, 采用选择离子检测法测定烟草中尼古丁的含量。方法: 采用 DB- 5M S色谱柱 ( 30

m @ 0. 32 mm @ 0. 25 Lm ), 氦气为载气, 60~ 280 e 程序升温; 质谱为检测器,选择性检测 m /z 84的离子; 样品采用乙酸乙酯超

声提取, 外标法计算尼古丁的含量。结果: 尼古丁浓度在 0. 01~ 10 m g# mL- 1范围内与峰面积线性关系良好 ( r= 0. 9998, n =

6); 平均回收率 ( n = 5)为 98. 3% , RSD为 2. 0% ;检测限为 10 pg。结论:本法简便、快速,灵敏度高, 结果准确可靠,可用于烟草

中尼古丁含量的控制。
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GC-M S determ ination of nicotine in tobacco

L IX in

( The Ph arm acy of FirstH osp ital of X i. an, X i. an 710002, C h ina)

Abstract Objec tive: To establish a GC /M S m ethod for the determ ination of nicotine in tobacco. Methods: N ico-

t ine in tobacco w as extracted w ith ethy l ace tate and analyzed on aDB - 5M S co lum n( 30 m @ 0. 32 mm @ 0. 25 Lm )

w ith programm ing tem perature from 60 to 280 e . H e lium w as used as carrier gas. Selected ion m on itoring m ode

w as used w ith the target ion ofm /z 84. Quantitative ana lysis w as perform ed by ex ternal standard m ethod. Results:

The ca libration curvew as linear in the range of 0. 01- 10 m g# mL
- 1

( r= 0. 9998, n = 6); The average recoveryw as

98. 3% ( RSD= 2. 0%, n= 5) . The lim it of de tect ion w as 10 pg. Conclusion: This m ethod is sensitive, accurate, re-

peatab le, easy to operate and can be used for the nico tine content o f tobacco.
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吸烟不仅可能导致吸烟者本人罹患冠心病、脑

卒中、慢性阻塞性肺炎、末梢血管症和肺癌等, 还影

响到周围人群
[ 1, 2]
。目前认为烟草中尼古丁是导致

吸烟成瘾的生物碱。尼古丁又称烟碱, 它存在于烟

草的茎、叶中, 属吡啶族生物碱。目前,大多数吸烟

者戒烟失败主要与尼古丁成瘾有关。鉴于此, 推出

了一系列以尼古丁为主要成分的戒烟药物, 因此能

够准确控制尼古丁的含量成为顺利进行戒烟工作的

保障
[ 3]
。现行的国家标准中没有专属检测尼古丁

的方法,而共存生物碱的存在也常常干扰尼古丁的

检测结果
[ 4, 5]
。根据对现有尼古丁分析方法

[ 6~ 11]
的

研究, 利用质谱法特有专属性强的特点,本文建立气

相色谱 -质谱联用法, 采用选择离子检测法测定尼

古丁的含量,样品处理方法简单、快速, 可有效用于

烟草中尼古丁含量的测定。

1 仪器与试药
日本岛津公司 GCM S- QP 2010型气相色谱 -

质谱联用仪; Ag ilent DB - 5M S ( 30 m @ 0. 32 mm @

0125 Lm )毛细管气相色谱柱; AS3120超声仪 ( 120

W, 40 kH z)。

烟草 (西安市烟草公司 ) ,尼古丁 (气相色谱纯,

纯度 98%, S igm a公司 ), 乙酸乙酯 (分析纯,西安化

学试剂厂 )。

2 方法与结果

2. 1 试验条件

2. 1. 1 色谱条件  采用 DB - 5M S( 30m @ 0. 32 mm

@ 0. 25 Lm )毛细管气相色谱柱; 以高纯氦气为载

气, 流速 3 mL# m in
- 1

; 进样口温度: 280 e ; 进样方
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式:分流进样, 分流比为 10B1; 程序升温:起始温度

60 e ,保持 2 m in,以 10 e # m in
- 1
速率升温至 280

e ,保持 6 m in;进样量: 1 LL。

2. 1. 2 质谱条件  接口温度: 280 e ; E I源温度:

200 e ;电子轰击能量: 70 eV;尼古丁检测离子 m /z

84;采集延时: 3 m in。

2. 2 溶液配制

2. 2. 1 对照品储备液  精密称取尼古丁约 100 mg

于 10 mL量瓶中,加乙酸乙酯充分溶解并稀释至刻

度,摇匀,即得含尼古丁为 1. 0 m g# mL
- 1
的储备液。

2. 2. 2 供试品溶液  精密称取烟草 1. 0 g, 置 10

mL量瓶中,加乙酸乙酯超声 ( 120W, 40 kH z) 30 m in

溶解并稀释至刻度,摇匀, 即得。

2. 3 色谱行为  在上述色谱条件下,尼古丁的全离

子扫描色谱图、质谱图及分子式见图 1,尼古丁及烟

草的选择离子检测图见图 2。尼古丁的保留时间为

10. 6 m in。

2. 4 线性关系及检测限  精密吸取对照品储备液

适量,用乙酸乙酯配制浓度分别为 0. 01, 0. 05, 0. 1,

0. 5, 5. 0, 10 m g# mL
- 1
的系列对照品溶液, 进样 1

LL,记录色谱图, 以峰面积 Y为纵坐标,浓度 X ( mg

# mL
- 1

)为横坐标,进行线性回归, 回归方程为:

Y= 6. 144 @ 10
5
X + 5. 558 @ 10

4  r= 0. 9998

结果表明, 尼古丁浓度在 0. 01~ 10 m g# mL
- 1
范围

内线性关系良好。另取对照品适量, 加乙酸乙酯逐

步稀释,直至 S /N = 3, 计算得检测限为 10 pg。

2. 5 稳定性试验  取对照品溶液及供试品溶液, 分

别于 0, 2, 4, 6, 8 h进样测定。对照品溶液中尼古丁

峰面积的 RSD( n = 5)为 1. 8%, 供试品溶液中尼古

丁峰面积的 RSD( n= 5)为 1. 9%。表明 2种溶液均

在 8 h内稳定。

2. 6 重复性试验  取烟草样品 5份,按 / 2. 2. 20项

下方法制备供试品溶液并进样 1 LL,测得烟草样品

中尼古丁的平均含量 ( n = 5)为 2. 78 m g# g
- 1

, RSD

为 1. 4% ,表明该方法的重复性良好。

2. 7 加样回收率  精密称取已知含量 ( 2. 78 m g#
g

- 1
)的样品适量, 共 5份, 配成含尼古丁约相当于

013 mg# mL
- 1
的烟草溶液, 精密吸取上述溶液及对

照品溶液 ( 0. 3 m g# mL
- 1

)各 1 mL, 混合均匀后, 取

1 LL进样,记录色谱图, 扣除样品中尼古丁的含量,

计算回收率。尼古丁的平均加样回收率 ( n = 5)为

98. 3% , RSD为 2. 0%。

2. 8 样品测定  精密吸取对照品溶液 ( 0. 3 m g#

mL
- 1

)及供试品溶液各 1 LL进样测定, 记录色谱

图, 以外标法计算尼古丁的含量。 3批烟草的尼古

丁含量分别为 2. 69, 2. 86, 2. 80 m g# g
- 1
。

3 讨论

本文用 GC- M S选择离子检测法测定烟草中尼

古丁的含量,从色谱图可以看出, 空白辅料及溶剂峰

不干扰测定,专一性强, 相关系数和回收率符合含量

测定要求,检测限低 ( 10 pg ), 是可以用来测定尼古

丁含量的一种较好的方法, 对于准确控制尼古丁的

含量,保障戒烟工作的顺利进行具有实际意义。尼

古丁溶于水、乙醇、氯仿、乙醚、油类,分别选择水、乙

醇、乙醚和乙酸乙酯作为提取溶剂,发现乙醇提取杂

质过多,乙醚容易挥发, 测定时精密度不好, 而采用

乙酸乙酯超声提取, 结果较好且方法更为快速、简

单, 容易操作。
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赛默飞世尔科技的 UHPLC在防晒品中的应用创新高

  赛默飞世尔科技近期发布了一篇新应用文献,证实了配备二极管阵列检测器 ( PDA )的超高速液相

色谱仪 (UHPLC)精确测量防晒乳液中 UV吸收化合物的卓越能力。新的应用文献证实,配备 PDA检测

器的 Therm o Scientific Acce la超高速液相色谱仪的快速 HPLC分离能力,仅 7分钟内可分辨防晒品中的

6个 UV吸收成分。该应用文献标题为 /利用配备二极管阵列检测器的 UH PLC确定防晒品中的 UV吸

收剂 0 ( / Determ ination o fUV Absorbers from Sunscreens byUH PLC w ith Photod iodeA rray Detection0 ) ,可通

过 http: / /www. therm o. com /accela进行下载。

应用文献中所述的防晒试剂的 UH PLC分离在样品通量上提高了 6倍, 运行时间从 45分钟降低到

7分钟,与传统分析方法相比,还提供了更好的分辨率和峰形状。保留时间和峰面积的 RSD小于 1% ,

同时以 1 LL部分环进样获得的最低检测限为 011~ 018 m g# L
- 1

, 远高于商业防晒产品的分析要求。

PDA检测器所采集的 UV吸收光谱具有 3个重要的优点, 第一, 每个化合物的光谱都存储在谱库中,通

过与未知样品的光谱进行匹配,识别并确认样品中出现的待测物;第二,峰纯度指数自动检测分辨率差

的峰,比如降解产物的峰;最后,每个试剂的光谱都可清楚识别为 UVB、UVA或广谱吸收剂。

欲了解更多 Therm o Sc ientif ic A ccelaH PLC系统信息, 请登录: www. therm o. com /accela
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