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固相微萃取� 气一质联用 � 选择离子检测法检测卷烟添加剂 中的

辛卜骨脂
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摘要 目的
�
建立一种新方法来检测卷烟烟丝和烟 气中补 骨脂的二种主要成分

一
补骨脂素和异补骨脂 素

。

方法
�
采用 固相微萃取顶 空取样和气相 色谱

一
质谱

一 选择离子检测法
。

结果 � 成功检测到了卷烟烟丝和烟气

中的补骨脂的主要成分
一补骨脂素和异补骨脂素

。

结论
�
本方法灵敏度高

,

重现性好
,

对 目标化合物能实现

简便
、

快速地检测
。
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�

� 前言

固相微萃取法 ��� ��� 常用于挥发性和半挥发

性物质的萃取
,

是一种较理想的样品前处理手段
,

它

具有
� 不 需任何溶剂 � 灵敏度高 � 检测 限 低等优

点川
。

近年来用 于烟草 和卷烟烟丝及烟气中香气

成分的研究
,

国内外有大量的文献报道 〔“��, �
,

, ,��
。

对

于卷烟烟丝尤其是烟气中中药的添加剂的微量有效

成分在检测时易受烟草燃吸后形成的几千种挥发性

成分的干扰
,

结果往往不理想
。

本文结合气相色谱
一
质谱

一
选择离子检测法 �� �

一

��
一

�� � �成功地检测

到了卷烟烟丝和烟气中的补骨脂的主要成分
一
补骨

脂素和异补骨脂素
。

方法具有很高的灵敏度
。

本

文将 ���  
一

� �
一

� �
一

�� � 四者结合
,

为复杂基质 系统

建立了一种简便
、

快速和准确的痕量检测方法
。

� 实验部分

�
�

� 仪器与材料 � 巧� �  ! � � � ��� � �  ! ∀# 联

用仪(美国安捷伦公司 );手动固相微萃取器的手柄

和 50/30林m ( D V B / C A 形pDM S)萃取纤维 头 (美国

Supeleo公司 );SM 4000 直线型吸烟机 (英国 Filtro
-

na 公司 );10 1A
一
3 E 电热鼓风干燥箱

,

( 上海实验仪

器厂有 限公司 )
。

M et d er A E
26

O 型 电子分析天 平

(感量
:0
.
000 19

,

瑞士 )
。

实验用卷烟为市购某厂生成的品牌烤烟型卷烟

(含检测目标化合物配方的卷烟);补骨脂素(批号
:

0739 一 9 9 0 7 简称 b
,

) 和异补骨脂素 (批号
:0738 -

9907 简称 b
:
)均购于北京中国药品生物 制品检定

所
,

甲醇
:
色谱纯

,

上海陆都化学试剂厂 ;其它试剂均

为分析纯
。

2

.

2 对照品溶液的制备

2
.
2
.
1 分别精密称取补骨脂素(b

.
) 0
.
219 om g

、

异

补骨脂素 (b
:)0
.
156 sm g

,

置 lom L 量 瓶中
,

加 甲醇

适量使溶解
,

稀释至刻度
,

摇匀
,

置冰箱 4℃ 下保存
,

备用
。

2

.

3 供试品溶液的制备

2
.
3
.
1 固相微萃取烟丝样 品的制备 准确称取成

品卷烟烟丝 1
.
0009于 25 m L 螺 口玻璃瓶中

,

用聚四

氟乙烯衬里的硅橡胶垫密封
,

以备用
。

2

.

3

.

2 烟气 的捕集 成品卷烟不经重量分选 和水



分平衡
,

按照 Y C /T 29
一

1 9
96 《卷烟用常规分析用吸

烟机测定总粒相物和焦油》标准进行烟气捕集
,

取

同一抽吸孔道的滤片(1 片)和烟蒂(4 个
,

剥去水松

纸和成型纸 )分别装人 25 ml 螺 口玻璃瓶中
,

用聚四

氟乙烯衬里的硅橡胶垫密封
,

供下述试验备用
。

2

.

4

sP

M E 取样条件 将手动 固相微萃取头插人

装有 1
.
000 9卷烟烟丝或一片剑桥滤片或四个烟蒂

的上述样品瓶中
,

在 95 ℃下顶空取样 30 m in
,

然后在

室温 (25℃ )下取样 3Om i
n 。

2

.

5 色谱
一

质谱试验条件 色谱柱
:DB 一

35
M S

( 30
m

x
o

.

2 5 林m s
.
d一 o

,

2 5
林m d

.
f
.
) 石 英 毛 细 管柱

(J& W ) ;柱头 压
:
76
.
3k Pa ;载气

:
氦 气 (纯 度 >

99
.
99% )恒流模式

:1
.
o m 仃m i

n; 分流 比
:5 : l ;进

样 口温度
:250 ℃ ;程序升温

:
50 ℃保持 lm in

,

以 5℃/

m in 升温至 280℃
,

保持 sm in ;电离方式
:EI ;电离能

量
:70e v ;传输线温度

:280 ℃ ;离子源温度 230 ℃ ;四

极杆温度
:150 ℃ ;质量扫描范围

:35 一 3 5 0 a m u 。

使用 N i
st gs

.
L 和 w iley 275

.
L 谱库图谱串联检

索进行定性
。

3 结果与讨论

3
.
1 补骨脂素和异补骨脂素对照品的 G C

一

M S 定性

结果 在 25 m L 螺 口玻璃瓶中
,

同时加人补骨脂素
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aeeutiealPraetiee Vol
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.
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和异补骨脂素各 5
.
0协L

,

按上述实验方法进行全扫

描得 G C
一

M S 总离子流色谱(TIC )
,

如图 l所示
,

G C

-

M S 鉴定结果如表 1所示
。

0e4oe4M

3 4

.

(X)
3 5

.

0 0

图 l 标准品 b , 、

b
: 的 T IC 图

表 1 标准品 b
l、

b

:

的 G C
一

M S 定性结果

保留时间( m in) 成分 分子量 匹配度

33
.
54 b l 186

.
03 95

34
.
64 bZ 186

.
03 93

b
l
和 b
:
互为同分异构体

,

属弱极性化合物
,

本实验

采用中极性柱 DB
一
35 M S

,

能很好地将两者分离
。

3

.

2 烟丝和烟气 中补骨脂素和异补骨脂素 G C
-

M S 定性结果 烟丝
、

滤片和烟蒂样按上述实验方法

进行全扫描得 G C
一 M S 总离子流色谱(TI C )

,

如图 3

所示
,

G C
一 M S 鉴定结果如表 2 所示

。

图 4 a
、

b 和 C

分别 为烟丝
、

滤 片和烟 蒂样的 Tl c 局部 (33
.
0 -

35
.
o m in )放大图

。

岩碘嗽立蒸杰
1751193
1802《刃

图 2 标准品 b l

表 2 烟丝中b
l、

b
: 的 G C

一

M S 定性结果

保留时间( m in) 成分 分子量 匹配度

33
.
53 bl 186

.
03 95

34
.
64 bZ 186

.
03 93

G C
一

M S 鉴定结果表明
:烟丝中含补骨脂主要成分的

量较高
,

在相同实验条件下易于分离和鉴定
,

而烟气

中其含量较低
,

受其它多种挥发性成分严重干扰而

和 b
:
的质谱图

未分离和鉴定出
,

因此将采用更灵敏 SI M 方法 检

烟丝和烟气中中草药主要成分 G C
一

M S

一

SI M 定

性结果 提取补骨脂素和异补骨脂素的离子丰度较

大的 6 种碎 片离 子 ( M /Z )
:186

.
0

、

1 5 8

.

1

、

1 3 0

.

0

、

1 0 2

.

1

、

7 5

.

1
(
7 6

.

1
) 和 51

.
1进行 SIM 扫描得 TIC

,

如

图 5 所示
。
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图 3 烟丝 (a )
、

滤片 (b )

和烟蒂样 (
C
)的 TI C 图

图 4 烟丝 (a )
、

滤片 (b )和

烟蒂样(
c)的 TI C 放大图
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.
田
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图 s a、
b 和 C 分别为烟丝

、

滤片和烟蒂中b
;、

b

Z

的 G C 一
M S

一
S I M T IC 图

结果表明
:
在同一实验条件下

,

烟丝和烟气中都

能检测到补骨脂素和异补骨脂素
,

且 TI C 峰形好
,

保

留时间和各离子丰度比与标准品的完全一致
。

4 小结

4
.
1 烟气中中药有效成分含量较低

,

进行 SPM E
-

G C
一

M S 检测时受到烟气中其它挥发性成分的干扰
,

难以得到满意的结果
。

选择离子检测只监视所选择

信息(目标化合物碎片离子 )的质荷比
,

它能够提高

灵敏度
、

改善峰形 和精确度
,

适于痕量分析
、

复杂基

质和常规定量
。

本文采用该法对补骨脂素和异补骨

脂素进行检测
,

得到较满意的定性结果
,

但 SPM E 用

于定量分析的方法学考察及其含量测定研究将另文

报道
。

4

.

2 从同一抽吸孔道所取滤片和烟蒂检测得补骨

脂素 的 色谱峰 的 积 分面 积分别 为 1970586 和

269901
,

可以表明滤嘴对主要成分吸附较少
,

约为滤

片中的 1/7
,

即该成分转移至烟气中的量绝大多数

未被滤嘴吸附
,

抽吸时可以直接进人人体
,

对烟气中

中草药有效成分能发挥某些药效功能提供依据
。

4

.

3 本试验曾对其它品牌的卷烟进行相同的实验
,

但均未能得到相同的检测结果
,

表明本法可作为该

品牌产品的指纹特征的质控方法
。
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