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摘要!采用加速溶剂萃取"气质联用法!以二氯甲烷为溶剂!

壬酸甲酯为内标!通过选择特征离子!对
#A

种中国产卷烟烟

丝中乙酸#
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甲基丁酸#十六酸#
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乙酰基吡咯#糠醛#糠醇#苯

甲醇#苯乙醇#茄酮#
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紫罗兰酮#植酮#巨豆三烯酮%
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个异构

体&#
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大马酮#
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乙烯基愈创木酚#

A)

羟基麦芽酚#二

氢猕猴桃内酯等
;0

种主要香味成分进行了半定量分析$结

果表明(所分析的
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种主要香味成分的相对标准偏差为
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紫罗兰酮因含量较低!测定结果相对标准

偏差超过
AP

!其余主要香味成分测定结果相对标准偏差均

在
AP

以内!方法的重复性较好$卷烟样品中的乙酸#苯甲

醇#苯乙醇#

!)

乙酰基吡咯#十六酸甲酯#

A)

羟基麦芽酚#西柏

三烯二醇等成分含量差异较大$该方法操作简便#选择性

强#自动化程度较高!可以满足批量卷烟样品中主要香味成

分的检测$

关键词!气相色谱"质谱)选择离子'加速溶剂萃取'卷烟'香

味成分
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在关于卷烟及烟草中香味成分的研究中%普遍采用同时

蒸馏萃取*

#V!

+

!

R'2

#)固相微萃取*

;

+

!

RBa2

#等手段%结合

气'质联用法对卷烟及烟草中的香味成分进行定性及半定

量分析&但是同时蒸馏萃取法需要在高温下对样品进行较

长时间的蒸煮!

!

"

(8

#%容易导致较多副产物的产生%而固

相微萃取法对操作过程要求较高%不适合大批量样品的

分析&

加速溶剂萃取是
!"

世纪
0"

年代发展起来的技术%主要

用于固体物质中待分析成分的提取%利用改变萃取溶剂的温

度和压力来提高待分析物的提取效率%具有溶剂用量少)提

取时间短)提取过程自动化程度高等优点*

(

+

%近年来在环境

"$



监测*

AV$

+

)农药残留*

1V/

+和抗生素残留*

0

+

)中草药有效成分

分析*

#"

+中得到了越来越广泛的应用&目前%已有相关研

究*

##V#!

+采用加速溶剂萃取%结合气质联用法对烟草香味成

分进行分析&考虑到烟草化学成分较为复杂%这些研究在采

用全扫描模式!

R*4E

#进行分析时存在较多的干扰%容易造成

定量结果不准确&本研究拟采用加速溶剂萃取'气质联用

法%通过选择特征离子%有针对性地对卷烟烟丝中的
;0

种主

要香味成分进行分析%旨在解决传统分析方法存在的前处理

过程中易产生副产物)不适合批量样品检测以及分析过程干

扰较多等问题&
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公司$
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%德国
R4D,9D59:+

公司&
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样品前处理

取卷烟烟丝%粉碎%过
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目筛后%待用&按照
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T
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#00$

标准测定含水率&

准确称取
#<"""

.

烟末!精确至
"<"""#

.

#%装入
##3U

萃取池中%加入内标溶液!溶剂为甲醇%壬酸甲酯浓度为
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%选择二氯甲烷为萃取溶剂&萃取池先

在加速溶剂萃取仪的加热炉中加热
A35E

达到一定的萃取温

度%在一定的萃取时间及萃取次数下进行萃取%萃取过程结束

后%以
$"P

的冲洗体积和
$"+

的氮气吹扫时间将萃取池中残

留的二氯甲烷全部收集到萃取液中&萃取液!约
1"3U

#于旋

转蒸发仪上进行浓缩%温度
;" Q

%转速
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35E

%真空度

;"CB4

%浓缩至约
#<"3U

%经
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#

3

有机相滤膜过滤后%进

样分析&

试验中固定萃取溶剂)萃取池加热时间)冲洗体积)吹扫

时间等条件%采用单因素试验法%通过对比主要香味成分的

含量%对萃取温度)萃取时间)萃取次数进行优化%设计方案
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%离子源温度"

!;"Q

%溶剂延迟时间"
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扫描%扫描范围"
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$扫描方式
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"选

择离子!
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#扫描%各化合物的特征选择离子见表
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结果与讨论
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卷烟烟丝主要成分的定性分析

对所得到的总离子流图!图
#

#%采用
>]RT"/

谱库检索

并进行定性分析%选择其中匹配度较高!大于
/"P

#的化合物

作为可能的化学成分%共定性出
1!

种化合物!表
!

#%其中烟

碱)新植二烯)十六酸等化合物的峰面积较大&
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在所定性出的
1!

种化合物的基础上%综合考虑出峰时

间)定性和定量特征离子)响应强弱等因素%并参考相关文

献*

!
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%在同样的色谱条件下%采用选择离子扫描模式

!
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#%以壬酸甲酯为内标%对其中较常见的
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种香味成分

进行分析%特征离子见表
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卷烟烟丝加速溶剂提取物主要成分的定性分析结果
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(/<;A" !/A$()/;)! "<!($

巨豆三烯酮
' (/</;0 ;//#/)AA)! "<$"!

尼可他因
(0<1!A (/1)#0)( "<"$"

二氢猕猴桃内酯
(0</#1 #A;A$)1()/ "<"#1

新烟草碱
A"<#!" !1(;)0")" "<#((

法尼基丙酮
A#<!A; ###1)A!)/ "<"##

!);r)

联吡啶
A;<A$" A/#)A")" "<#;;

;)

羟基
)

!

)

大马酮
AA<$/$ #"!(//)"0)A "<"A/

!

%

$

%

#"

%

#(

%

#/)

五甲基
)!

%

$

%

#"

%

#(

%

#/)

二十戊烯
A1<;"0 1AA/#)";)! "<"$$

植醇
A1</!! #A")/$)1 "<"1"

0)

羟基
)(

%

1)

巨豆二烯
);)

酮
A/<#(" A!!#")#A)/ "<##0

十八烷
$"<""( A0;)(A); "<(;$

十四酸
$"<##! A(()$;)/ "<";(

十五酸
$!<1"$ #""!)/()! "<"A(

异瑟模环烯醇
$(<;0; !A!$0)#1)( "<";#

二十烷
$(</;0 ##!)0A)/ "<!/(

十六酸
$A<!A( A1)#"); ;<0$(

#)

二十烯
$1<#!A ;(A!)"1)# "<#;1

二十一烷
$/<!$1 $!0)0()1 "<;!"

角鲨烯
$0<A!0 1$/;)$()0 "<#;!

二十四烷
$0<;(( $($);#)# "<(/A

十八酸
$0<0$! A1)##)( "<1;$

油酸
1"<$#1 ##!)/")# "<0A1

西柏三烯二醇
1#<!"( 1!!")1/)! "<A$"

亚油酸
1#</!/ $");;); #<!11

亚麻酸
1;<$;1 ($;)(")# ;<"AA

!<!

!

萃取条件的优化

加速溶剂萃取仪的参数设置对卷烟烟丝中香味成分的提取

效率有较大影响&主要以萃取温度)时间和次数为考察因素%通

过对比主要香味成分的含量%确定较为合适的萃取条件&

!<!<#

!

萃取时间的选择
!

按照
#<!

中的方法及表
#

中的试

验方案%首先在萃取温度为
0" Q

%萃取次数为
!

次的条件

下%考察萃取时间分别为
A

%

#"

%

#A

%

!"35E

时%糠醛)茄酮)

!

)

紫罗兰酮)

!)

乙酰基吡咯)

A)

羟甲基糠醛)巨豆三烯酮
[

)二

氢猕猴桃内酯)

;)

羟基
)

!

)

大马酮)十六酸
0

种主要香味成分

含量的变化情况&考虑到各香味成分含量的差别较大%试验

中以各萃取时间下
0

种主要香味成分含量与萃取时间为

#"35E

时主要香味成分含量的比值进行对比&由图
;

可知%

随着萃取时间的增加%主要香味成分的含量呈现逐渐升高的

趋势%萃取时间为
#A35E

和
!"35E

时%各成分的含量差别不

!$

第
;;
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表
;

!

;0

种香味成分和内标的保留时间及特征选择离子S

T4@6?;

!

T8?D?,?E,59E,53?+4EH+?6?*,?H59E+9G,8?;0G64F9D*93

-

9E?E,+4EH5E,?DE46+,4EH4DH

化合物 保留时间(
35E

特征离子!

N

(

Z

# 化合物 保留时间(
35E

特征离子!

N

(

Z

#

吡啶
0<;0/ A!

%

10

巨豆三烯酮
Z ((<1"# #0"

%

#1A

乙酸
!"<$!( $"

%

(A

巨豆三烯酮
[ (A<0/1 #0"

%

#1A

糠醛
!"<1AA 0$

%

0A

对乙烯基愈疮木酚
($<!1" #A"

%

#;A

壬酸甲酯!

]R

#

!#<1(; #(#

%

/1

十六酸甲酯
($</1; /1

%

!!1

丙酸
!(<"/$ 1(

%

A1

巨豆三烯酮
J (/<"#! #0"

%

#1A

A)

甲基呋喃醛
!(<0$0 ##"

%

#"0 A)

羟基麦芽酚
(/<;1; #((

%

#"#

!)

环戊烯
)#

%

()

二酮
!A<(#" 0$

%

$/

巨豆三烯酮
' (/</$1 #0"

%

#1A

糠醇
!/<A!/ 0/

%

/#

二氢猕猴桃内酯
(0</!# ###

%

#/"

;)

甲基丁酸
!0<!#$ /1

%

1(

法尼基丙酮
A#<!/( #;$

%

#"1

茄酮
;"</;; #;$

%

#!# !);r)

联吡啶
A;<AA$ #A$

%

#;"

对甲基苯乙酮
;!<#/" #;(

%

##0 ;)

羟基
)

!

)

大马酮
AA<$/! !"/

%

#0;

!

)

紫罗兰酮
;;<11" #0!

%

#11

叶绿醇
A1</$0 #!;

%

1#

!

)

大马烯酮
;;<0/" #0"

%

#!# 0)

羟基
)(

%

1)

巨豆二烯
);)

酮
A/<#(( !"/

%

#0;

苯甲醇
;$<"A; #"/

%

10

十四酸
$"<##! !!/

%

#!0

苯乙醇
;1<#$A #!!

%

0#

十六酸
$A<!!" !A$

%

!#;

!)

乙酰基吡咯
;0<!#" #"0

%

0(

十八酸
$0<00" !/(

%

!(#

!

%

;)

二氢
)

二甲氧基苯并呋喃
("<1!" #;(

%

##0

油酸
1"<$#; !/!

%

!$(

!)

吡咯烷酮
("<0$" /A

%

(!

西柏三烯二醇
1#<#!" !(A

%

/#

植酮
((<"1$ A/

%

#"0

亚油酸
1#</#" !/"

%

#"0

A)

羟甲基糠醛
((<$/$ #!$

%

01

亚麻酸
1;<$#/ !1/

%

!!!

!!

S

!

特征离子中前者为定量离子%后者为定性离子&

大%为节省样品前处理时间%试验中选择
#A35E

为较合适的

萃取时间&

!<!<!

!

萃取次数的选择
!

按照
#<!

中的方法及表
#

中的试

验方案%结合萃取时间优化的结果%在萃取时间为
#A35E

%萃

取温度为
0"Q

的条件下%考察萃取次数分别为
#

)

!

)

;

)

(

次

时%卷烟烟丝中
0

种主要香味成分含量的变化情况&将各萃

取次数下
0

种主要香味成分含量与萃取次数为
!

次时主

图
;

!

萃取时间对主要香味成分含量的影响

&5

.

:D?;

!

2GG?*,+9G,8?H5GG?D?E,?L,D4*,59E,53?9E,8?*9E)

,?E,+9G,8?345EG64F9D*93

-

9E?E,+

要香味成分含量的比值进行对比&由图
(

可知%萃取
#

次

时%主要香味成分的含量明显低于多次萃取%随着萃取次数

的增加%主要香味成分的含量逐渐升高&

整体上看%萃取
!

次时%仍有
!

)

紫罗兰酮)

!)

乙酰基吡咯

的含量略低%萃取
;

次和
(

次时%主要香味成分的含量互有

高低%但总体上比较接近%各成分的含量差别不大%试验中选

择
;

次为较合适的萃取次数&

图
(

!

萃取次数对主要香味成分含量的影响

&5

.

:D?(

!

2GG?*,+9G,8??L,D4*,59E,53?+9E,8?*9E,?E,+9G

,8?345EG64F9D*93

-

9E?E,+

;$

安全与检测
!
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!<!<;

!

萃取温度的选择
!

按照
#<!

中的方法及表
#

中的试

验方案%结合萃取时间)萃取次数优化的结果%在萃取时间为

#A35E

%萃取次数为
;

次的条件下%考察萃取温度分别为
0"

%

#""

%

##"Q

时%

0

种主要香味成分含量的变化情况&将各萃

取温度下
0

种主要香味成分含量与萃取温度为
#""Q

时主

要香味成分含量的比值进行对比%由图
A

可知%不同萃取温

度下主要香味成分的含量比较接近%萃取温度为
0"Q

时主

要香味成分含量略低于
#""Q

和
##"Q

%

#""Q

和
##"Q

的

图
A

!

萃取温度对主要香味成分含量的影响

&5

.

:D?A

!

2GG?*,+9G,8?H5GG?D?E,?L,D4*,59E,?3

-

?D4,:D?9E

,8?*9E,?E,+9G,8?345EG64F9D*93

-

9E?E,+

萃取温度下%主要香味成分的含量比较接近%试验中选择

#""Q

为较合适的萃取温度&

!<;

!

方法学考察

对于同一份烟末样品%按照前述的前处理方法平行处理

$

份%进样分析&采用内标法计算各化合物的含量%计算相

对标准偏差%结果见表
(

&所检测的
;0

种主要香味成分的相

对标准偏差为
!<!AP

"

$<(0P

%其中
!

)

紫罗兰酮因含量较

低%测定结果的相对标准偏差均超过
AP

%其余主要香味成分

测定结果相对标准偏差均在
AP

以内%说明检测方法的重复

性较好&

!<(

!

卷烟样品的检测

采用所建立的加速溶剂萃取'气质联用法对
#A

种中国

国内烤烟型代表性卷烟!焦油释放量为
#"

"

##3

.

(支#烟丝

中的
;0

种主要香味成分进行了半定量分析%每个样品平行

处理两次%取其平均值%分析结果见表
A

&在所检测的
#A

种

卷烟样品中%乙酸)苯甲醇)苯乙醇)

!)

乙酰基吡咯)十六酸甲

酯)

A)

羟基麦芽酚)西柏三烯二醇等成分含量的差异较大&

其中%

0

*

和
#"

*

样品的乙酸含量较高%

#"

*

和
#;

*

样品中

苯甲醇的含量较高%

#"

*

和
##

*

样品中苯乙醇含量较高%

#"

*

和
#

*

样品中
!)

乙酰基吡咯)十六酸甲酯含量较高%

!

*

和
#A

*

样品中
A)

羟基麦芽酚含量较高%

!

*

和
A

*

样品中西

柏三烯二醇含量较高%其原因可能与卷烟加香加料)加工工

艺)叶组配方设计等有一定关系&

表
(

!

;0

种主要香味成分的测定值和相对标准偏差

T4@6?(

!

T8?H?,?D35E4,59EF46:?+4EH\R'9G,8?;0345EG64F9D*93

-

9E?E,+

$

'X$

%

化合物
平均值(

!

#

.

.

.

V#

#

相对标准

准偏差(
P

化合物
平均值(

!

#

.

.

.

V#

#

相对标准

准偏差(
P

吡啶
"<0 (</$

巨豆三烯酮
[ !;<1 ;<";

乙酸
;!"<" ;<!$

对乙烯基愈疮木酚
$"<( ;<;;

糠醛
#(<( (<!(

十六酸甲酯
!!(<" !</1

丙酸
(<A ;<($

巨豆三烯酮
J #"</ ;<//

A)

甲基呋喃醛
#/<1 (</# A)

羟基麦芽酚
(#;<" !<A!

!)

环戊烯
)#

%

()

二酮
##<! (<(;

巨豆三烯酮
' A(<! !<0!

糠醇
$<" ;<#1

二氢猕猴桃内酯
!!<# (<""

;)

甲基丁酸
;;<! ;<"1

法尼基丙酮
1<$ ;<#"

茄酮
/A<( ;<A# !);r)

联吡啶
!";<0 ;<!/

对甲基苯乙酮
A<" ;<#! ;)

羟基
)

!

)

大马酮
#/<# ;<;1

!

)

紫罗兰酮
#<; $<(0

叶绿醇
;A<1 ;<A#

!

)

大马烯酮
!<( (<$A 0)

羟基
)(

%

1)

巨豆二烯
);)

酮
$<" (<1(

苯甲醇
!(<; (<;/

十四酸
0<! (<";

苯乙醇
0<( ;<1#

棕榈酸
100<$ !<!A

!)

乙酰基吡咯
#;<( ;<$(

硬脂酸
#A/<1 ;<$1

!

%

;)

二氢
)

二甲氧基苯并呋喃
;"</ (<#$

油酸
$<$ ;<#$

!)

吡咯烷酮
((<$ ;<1;

西柏三烯二醇
!$</ ;<"/

植酮
/<A ;</A

亚油酸
#!0<" !<;$

A)

羟甲基糠醛
#/<$ (<;!

亚麻酸
1"<( ;<!A

巨豆三烯酮
Z A<0 ;<0/

($

第
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表
A

!

#A

种卷烟中
;0

种主要香味成分检测结果

T4@6?A

!

T8?H?,?D35E4,59ED?+:6,+9G,8?;0345EG64F9D*93

-

9E?E,+5E,8?#A*5

.

4D?,,?+

#

.

(

.

化合物
#

*

!

*

;

*

(

*

A

*

$

*

1

*

/

*

0

*

#"

*

##

*

#!

*

#;

*

#(

*

#A

*

吡啶
"<0 #<" #<" #<" "<0 #<# #<" #<# #<# #<" #<! "<0 #<" #<" "<0

乙酸
;0"<( !0(<$ ;(!<" (/A<! ;A/<; ;(0<0 ;;/<0 ;#1<; A$(</ A/!<( ;$/<" ;A/<; ;$A<1 ;(/<# ;A"<!

糠醛
#"<0 #!<" ##<$ #"<; ##<" #"<$ #!<0 ##<$ ##<( #!<! ##</ ##<" ##<A #(<( #!<(

丙酸
$<( A<$ A<0 A</ $<$ 1<$ A<; A<" #"<" 0<$ $<A $<1 A<# A<# A<!

A)

甲基呋喃醛
#!<( #A<# #;<# #;<! #$<" #$<$ #A</ #A<! #A<" #(<" #A<A #$<" #A<1 #/<( #1<$

!)

环戊烯
)#

%

()

二酮
0<" /<( ##<( /</ $<0 1<( /<1 #"</ #!<# #!</ /<A $<0 /<$ ##<$ 0<;

糠醇
A</ 1<$ 1<# $<1 $<" $</ A<$ $<" A<1 0<1 $<; $<" $</ A<$ $<$

;)

甲基丁酸
!!<# !A<1 !A<( #0<# !;<$ #/<; !!<! #0<! !!</ ;#<! #0<# !;<$ ;;<0 ;$<! !0<(

茄酮
1;</ /"<! 0"<A $;<0 0"<$ $!<1 11<$ 1$<0 1;<0 10<# 1/<; 0"<$ #""<( 0#<0 0;<#

对甲基苯乙酮
(<A (<( A<" ;<0 (<$ (<! (<$ (<( (<A A<# A<" (<$ A<; A<0 (</

!

)

紫罗兰酮
#<# #<# #<# #<" #<# !<" #<! #<; #<A #<A #<# #<# #<# #<; #<#

!

)

大马烯酮
!<" #<1 #<0 #<$ #<$ #<1 !<" !<# #<1 !<A #<$ #<$ #<0 #<0 #</

苯甲醇
;A<! #1<A #A</ #1<$ (;<; !A<# !#<; #/<! !"<; (0<0 ;!<; (;<; (/<( !A<A !/<1

苯乙醇
#"<; $<$ $<" $</ 0<# 0</ 1<( 1<A 1<! #(<$ ##<1 0<# #"<! #"<# 0<$

!)

乙酰基吡咯
!;</ #(</ #A<; #/<! #$<1 !!<; #;<1 #(<0 #1<0 ("<" !#</ #$<1 #1<# #!<; #0</

!

%

;)

二氢
)

二甲氧基苯并呋喃
#/<1 #0<" #1<" #;<! !#<A #A</ !#<$ #A<1 #1<# #A<# #A<! !#<A #A<0 ;#<# #0<1

!)

吡咯烷酮
$A<; A1<A $0<; $/<( A(<" $A</ A!<; 1#<( $0<0 10</ $/<# A(<" A!<( ($<1 A0<$

植酮
#!<; ##<0 #!<# ##<A ##<! ##<1 #"<$ #"<0 #"<( #"<; #(<! ##<! 0</ #"<A 0<1

A)

羟甲基糠醛
#A<0 #1<" #/<0 #;<! #0<! #!<( #1<! #A<" #A<# #A<! #A<0 #0<! !"<1 #0<$ #/</

巨豆三烯酮
Z $<A $<! $<( A<1 $<" A<A A<1 A<; A<A 1<# A<$ $<# 1<" $<; $<A

巨豆三烯酮
[ !A<1 !;</ !(</ !;<" !;<A !#<$ !!<A !#<A !!<# !0<! !!<! !;<A !1<1 !A<; !A</

对乙烯基愈创木酚
A;<$ $(<1 A1<# A;<( $$</ (/<" A$<" (#<$ ;$<; A!<0 (1<" $$</ 1;<# $!<$ $#<#

十六酸甲酯
!0#<A #A#<# !#0</ ###<" !"(</ #A!<A !!$<1 !0"<# !((<( ;00<( /#<A !"(</ !"#<1 !;$<! !;"<!

巨豆三烯酮
J #"<1 ##<! #"<1 0</ ##<! 0<; #"<1 /<$ /</ #"<A 0<" ##<! #(<; ##<1 ##<0

A)

羟基麦芽酚
;0!<A A$!<A ((!<# ($$<! ;01<$ (/"<! (1$<A ;/A<! ;/(<1 ($!<A (/;<0 ;01<$ (A(<# (";<! (/1<;

巨豆三烯酮
' A#<1 A!<( A"</ (A<$ A!</ ((<1 (0<( (!<A (;<0 A;<# (!<" A!</ $$<; A/<# A1<$

二氢猕猴桃内酯
;"<A !$<( ;!<0 !;<( !(<1 !1<0 !(<; !!</ !$<! !$<A !A<$ !(<1 !;<A !(<( !/<#
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结论
以二氯甲烷为溶剂%在优化萃取温度)萃取时间以及萃

取次数的基础上%以壬酸甲酯为内标%通过选择特征离子%建

立了一种适合于分析卷烟烟丝中
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种主要香味成分的
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法%并对
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种中国国产代表性卷烟进

行了分析%其中乙酸)苯甲醇)苯乙醇)

!)

乙酰基吡咯)十六酸

甲酯等成分含量的差异较大%可能与卷烟加香加料)加工工

艺)叶组配方设计等有一定关系&

本方法抗干扰能力强%重复性好%相较于同时蒸馏萃取

法%样品用量少%分析时间短%可避免产生较多副产物$相较

于固 相微萃取法%操作简便%自动化程度高%适合大批量样品
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>Ô 5̀4E

.

)K:

%
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