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摘要!建立了一种应用气相色谱+串联质谱技术(
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)测定胶基型嚼烟中
#(

种多环芳烃含量的方法!

内标法定量!分别对样品预处理方式和串联质谱检测条
件进行了优化#结果表明%

(

在优化的试验条件下!
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种多环芳烃的检出限"定量限分别可达
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!线性相关系数达
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中"低
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个加标浓度样品回收率范围为
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方法的日内精密度和日间精密度分别为
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该方法灵敏度高"线性关系好!是胶基型嚼烟质量控制监
控的有效手段之一#

关键词!胶基型嚼烟$多环芳烃$气相色谱+串联质谱
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胶基型嚼烟是一种通过咀嚼提供烟碱的新型烟草制
品产品%是一种重要的无烟气烟草制品*

#

+

%主要含有
>

类
成分"可咀嚼的天然树胶和热塑性树脂等食用胶基)烟草
!烟草提取物#)烟碱%以及香精香料)软化剂)甜味剂等食
品添加剂*

!

+

&目前%对无烟气烟草制品成分及其含量的
检测尚未形成相关标准%研究成果也有限&对无烟气烟
草制品成分的研究*
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+主要侧重于烟碱含量及其释放行
为%也有一些成果对挥发性香味物质*
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)醛类物质*
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)多环芳烃类物质*
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)多元醇类保润剂*
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)重金
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+的检测进行了报道&

多环芳烃!
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#是一类分子中含有两个或两个以上苯环以线状)

交状或簇状排列形成的稠环形芳香化合物%是难降解)易
挥发的碳氢化合物%多具致癌性*
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&国际癌症研究机
构!

?IVM
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+对卷烟中多环芳烃的动物致癌试验表
明%苯并*
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+芘)苯并*

a

+荧蒽)苯并*
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7
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1

+芘和茚并*
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+芘等多环芳烃具有强致癌性$其中%苯并*

0

+芘致癌
性最强%属于一类致癌物质%其在较低浓度下就有强致癌
作用%可能诱发食管癌)胃癌%或经空气吸入诱发肺癌&

近年的研究表明%无烟气烟草制品的细胞毒性*
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+和致癌
性*

#(

+小于传统卷烟&最近的研究*
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+证实%无烟气烟草制
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品中含有多种多环芳烃&对无烟气烟草制品中多环芳烃
含量检测鲜有研究%对胶基型嚼烟中多环芳烃类物质的
含量检测尚未见文献报道&多环芳烃检测前处理过程通
常需要固相萃取对样品进行净化%操作繁琐且耗时长&

试验拟采用串联质谱检测器%以目标物的质荷比为
导向%建立一种简便高效的测定胶基型嚼烟中

#(

种多环
芳烃!包括两环芳烃

!

个)三环芳烃
)

个)四环芳烃
>

个)

五环芳烃
+

个)六环芳烃
!

个#含量的方法%以期为胶基
型嚼烟质量控制提供参考&
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材料与方法
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材料与试剂
胶基型嚼烟样品"

+

种市售进口胶基型嚼烟样品%试
验前样品密封储存于冰箱中!
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#)苯并*
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#标准品"纯度
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公司$

环己烷"色谱纯%美国
&1A7;BX:1;4@1E1:

公司&
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主要仪器设备
电子天平"

I\!">

型%瑞士梅特勒'托利多公司$

振荡器"

SÎ d!"""

型%赛默飞世尔科技!中国#有
限公司$

气相色谱'三重串联四极杆质谱联用仪!
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型%安捷伦科技!中国#有限公司&
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样品前处理
试验前%将待分析样品在室温下解冻

!7

&解冻后%

将样品切块)研磨粉碎后%过筛!颗粒直径
#
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#%准确
称取
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样品置于
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锥形瓶中%加入含有氘代萘
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#和氘代苯并*
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#的环己烷溶液
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#

W

作为内标物质%再加
入

#"/W

环己烷作为萃取剂$将锥形瓶在室温下振荡萃
取

>"/14

后%静置
)/14

%将萃取液通过
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#
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滤膜%收集样品于色谱瓶中%待
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分析&
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检测参数
色谱进样口温度"

!+"j

$进样量"

#

#

W

$进样方式"不
分流进样$程序升温"初始温度

>" j

%保持
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$以
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(

/14

升至
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$以
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(
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升至
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并保持
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$传输线温度"

!$"j

$质谱电离方式"

-?

$离子源温
度"

!$"j

$质谱扫描方式"动态多反应监测!

DSVS

#模
式$碰撞气"氮气%流速

#9) /W

(

/14

$载气"氦气%流
速
!9!)/W

(
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&

以最高浓度的工作溶液为分析对象%通过全扫描模
式!

SX#A:04

#选择各目标物及内标物质合适的母离子$

在此基础上%在
)

"

+";Z

的条件下%以
);Z

为检测间隔%

采用产物离子扫描模式!

C

B8D=:@184A:04

#进行检测%优化
碰撞能量%优选产物离子*

!#

+

&待测化合物及其内标的质
谱分析参数见表

#

&

#9)

!

结果的计算与表述
将标准系列溶液中待测物的含量与内标量之比对色

谱图中待测物峰面积与内标面积的比值作图%得到工作
曲线的

+

值和
H

值&样品中的待测物含量按式!

#

#计算%

取两个平行样品的算术平均值作为样品的测试结果&含
量以每克胶基型嚼烟中多环芳烃的质量表示%单位为
4

5
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5

%结果精确到
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式中"

I

$

'''胶基型嚼烟中多环芳烃物质
1

的含量%

4

5

(

5

$

-

$

'''萃取液中多环芳烃物质
1

的峰面积$

+

)

H

'''由线性回归方程求出$

#

(

'''样品溶液中的内标含量%

4

5

$

-

(

'''内标峰面积$

Z

'''萃取液的体积%

/W

$

I

'''进行试验分析的胶基型嚼烟%

5

&

取两次平行测定结果的算术平均值作为样品的最终
测试结果%精确至

"9"#4
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5
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结果与讨论
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检测条件的选择
无烟气烟草制品中

YITA

的含量范围较广%不同牌
号产品中的

YITA

含量差异很大%基质复杂&为确保方
法的稳定性和重复性%对于

#(

种
YITA

都通过选定
!

个
离子对!

#

个定性离子对和
#

个定量离子对#和相应的氘
代内标来确保方法的准确性%并且每个

YITA

都选用相
应的氘代内标对其进行准确定量%使得定量内标在保留
时间和峰形上都能与定量离子保持较好的一致性
!见表

#

#&

由于同环数的
YITA

化学结构及性质类似%三环的
菲和蒽%四环的荧蒽和芘%四环的苯并*

0

+蒽和屈%五环的
苯并*

G

+荧蒽)苯并*

a

+荧蒽)苯并*

;

+芘)苯并*

0

+芘和
#

%

六环的茚并*

#

%

!

%

*.:D

+芘和苯并*

5

%

7

%

1

+芘%上述
)

组分
别为同分异构体%需要选择适宜的色谱条件%使每组同分
异构体中各化合物的色谱峰完全分离%才能准确定量分
析&最终优化的色谱条件如

#9*

所述%在上述条件下%所
有待测化合物和内标物质都能很好的质子化%色谱峰型
均较好!见图

#

#&

!9!
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萃取时间的选择
YITA

多易溶于环己烷%因此环己烷作为萃取试剂&
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安全与检测
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化合物信息及质谱分析参数
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苯并*
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苯并*
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)*9$! !+> !+! *) !+> !*+ >"
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)*9(* L0Y.D
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L0Y.D
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+芘
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二苯并*
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%
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)(9)# L0Y.D
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苯并*
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为选择合适的萃取时间%按
#9*

所述前处理步骤%准确称
取

)

份相同的样品%加入内标溶液和
#"/W

环己烷后%进
行常温振荡萃取%萃取时间分别为

!"

%

*"

%

>"

%

)"

%

+"/14

&

其检测结果如图
!

所示&

由图
!

可以看出%萃取时间为
!"

%

*"/14

时%待测物
并未完全溶解至萃取液中$当萃取时间

%

>"/14

时%大部
分待测物在萃取液中的含量趋于稳定%小部分待测物在
萃取液中的含量呈峰值状态&因此%较优的萃取时间为
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方法学评价
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线性关系与检出限)定量限
!

建立标准工作曲线
的一系列标准工作溶液中%含萘)
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+芘)二苯并
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+蒽)苯并*
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%
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%
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+芘的标准物及其内标氘代萘)氘代蒽

和氘代苯并*

0

+芘%溶剂为环己烷&根据试验检测所得胶
基型嚼烟中多环芳烃的含量范围%确定标准工作溶液浓
度依次为
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!标准工作溶液各分析物的浓度相同#$标准工作溶液中
内标浓度均为
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(
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&

将所配制的
YITA

标准溶液由低到高浓度进样分
析%以分析物与内标物的峰面积比!

,

#对相应的分析物浓
度!

0

%

4

5

(

/W

#进行线性回归分析%得到各分析物的工作
曲线回归方程和相关系数&

YITA

的线性范围为
"9)

"

!""9"4
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%线性相关系数为
"9(($,

"

"9((((

%表明在
测定的浓度范围内具有良好的线性关系&取最低浓度标
准溶液!
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#%平行测定
#"

次%计算测定值的标准
偏差!

=X

#%以
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计算方法的检出限*
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+

%分别为
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$以
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计算方法的定量限%分别为
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准确性和重现性
!

经优化条件%测定低)中)高
*

个
添加水平的胶基型嚼烟样品中

#(

种多环芳烃%重复进行
+

次加标回收率试验%计算各物质的回收率%结果见表
*

&

结果表明%在
*

种添加水平下%

#(

种多环芳烃的加标回收
率分别为
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%测定结果的相对标准偏差为
"9,,]

"

>9,"]

%表明该方法准确性较高&

采用加标样品!中等浓度加标#进行稳定性的精密度
考察%对各样品分别进行

+

次平行测定%根据结果分别计
算各多环芳烃的相对标准偏差!

VX'

#&结果显示%日内
和日间

VX'

范围分别为
"9,,]
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*9$)]
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#9),]
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>9$+]

%均
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)]

%说明所建方法重现性较好&
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!

胶基型嚼烟样品的
YITA

含量测定
采用优化分析方法%测定了

+

种胶基型嚼烟样品中
各种

YITA

含量&检测结果表明%样品中多环芳烃均未
检出!

%q!

#&

试验结果表明%从多环芳烃类物质传递的角度而言%

由于生产工艺和原料的影响%胶基型嚼烟的溶出物中一
般不含有多环芳烃类物质%属于较为安全的无烟气烟草
制品&
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!

结论
试验建立了一种应用气相色谱'串联质谱技术!
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#技术测定胶基型嚼烟中多环芳烃含量的方法%

以内标法定量&该方法具有样品前处理简单快捷)试剂
用量少)灵敏度高等优点%且可以同时检测胶基型嚼烟中
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安全与检测
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#(

种多环芳烃物质%能满足胶基型嚼烟中多环芳烃简单)

快速)准确检测的要求&该方法还可推广至含烟)鼻烟等
其他类型的无烟气烟草制品的检测中&
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