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我国是烟草大国袁每年烟草产量在 500 万 t 以上遥烟草

中含有多种生物碱袁其中烟碱又名尼古丁渊nicotine袁NTC冤袁含
量最高袁约占烟草生物碱总量的 95%遥我国新的国家标准对

卷烟及其烟气提出了较为严格的要求袁增加了烟气中烟碱含

量的考核项目袁并要求使用气相色谱法测定总粒相物中的

烟碱遥目前袁烟草行业测定烟草中烟碱含量的方法主要有硅

钨酸重量法[1]尧流动分析法[2]尧紫外分光光度法[3-4]及气相色谱

法[5-6]遥其中袁用紫外分光光度法测定烟碱的前处理较为费时袁
不利于快速分析遥硅钨酸重量法可得到较为准确的结果袁但
缺点一是分析时间过长渊一次分析周期为 24~48 h冤曰二是不

能区分烟碱和降烟碱袁测定结果是烟碱类植物碱的总和曰三
是当溶液中有铰盐等无机盐存在时袁不易形成沉淀袁干扰测

定遥气相色谱法具有快速尧准确尧灵敏的特点袁但其易受到样

品中物质沸点的限制遥高效液相色谱法已广泛应用于各个

行业袁不仅试剂使用量少袁灵敏度高袁还可以批量检测袁因而

开发液相色谱法测定烟草中烟碱含量具有重要意义遥
1 材料与方法

1.1 试验材料

烟草样品由江苏中烟工业有限责任公司淮阴卷烟厂提

供遥甲醇尧0.01 mol/L 氢氧化钠溶液尧0~350 mg/L 的五级烟碱

工作溶液尧磷酸盐缓冲溶液曰试验用水均为超纯水遥主要仪

器院Agilent1200 高效液相色谱仪渊美国 Agilent 公司冤曰电子

天平袁精确至 0.1 mg渊瑞士梅特勒-托利多公司冤曰振荡器遥
1.2 试验方法

1.2.1 试验准备与色谱条件遥称取烟末 0.20 g袁置于 50 mL
PET 小瓶中袁用定量加液器准确加入 50 mL 0.01 mol/L 氢氧

化钠溶液袁在振荡器上以 200 r/min 的速度振荡 30 min袁静置

后取清液过 0.45 滋m 无机滤膜袁滤液作分析备用袁同时作为

空白试剂对照遥色谱条件院流动相为等体积甲醇和 0.02 mol/L

缓冲磷酸盐混合溶液袁并添加硫酸铵袁含量为 0.5%袁pH 值为

6.8袁以使烟碱的出峰时间较合适袁同时硫酸铵的加入可以消

除拖尾影响袁检测波长为 259 nm袁流速 0.5 mL/min袁进样量

5.0 滋L袁柱温 35 益遥
1.2.2 线性关系分析遥取 0~350 mg/L 的五级烟碱工作溶液按

上述条件测定袁标准品谱图见图 1袁分析峰面积与烟碱浓度的

线性关系遥

1.2.3 提取溶剂的选择试验遥精密称取烟末 0.20 g袁分别选

用甲醇尧水尧0.01 mol/L 氢氧化钠溶液提取 30 min袁在选定的

色谱条件下分析烟碱含量袁以确定最佳提取溶剂遥
1.2.4 精密度测定遥取同一样品 5 份袁按最佳处理方式与仪

器条件袁测定其烟碱含量遥
1.2.5 回收率测定遥精密称取已知烟碱含量的样品 6 份袁
加入低尧中尧高 3个浓度梯度的标准溶液袁各浓度重复 2 次袁
按照样品处理过程进行处理尧测定遥
2 结果与分析

2.1 线性关系

峰面积渊Y冤与烟碱浓度渊X袁mg/L冤呈良好的线性关系袁其
线性回归方程为 Y=0.526X-0.458渊R2=0.999 1冤遥
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图 1 烟碱标准品 HPLC图
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摘要 为了提高液相色谱在烟草行业的应用袁建立了高效液相色谱法测定烟草中烟碱含量的分析方法遥烟末样品经过 0.01 mol/L 的氢
氧化钠溶液萃取袁以等体积甲醇和 0.02 mol/L 磷酸盐缓冲溶液作流动相袁在 259 nm 的波长下分析袁用外标法定量遥结果表明袁烟碱含量在
0~350 mg/L 浓度范围内袁线性关系良好袁R2=0.999 1袁回收率为 95.7%~103.2%遥该法具有快速尧简单尧准确尧灵敏等特点袁适用于样品的批量检测遥
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2.2 最佳提取溶剂的选择

甲醇提取的杂质峰较多袁水提取率次于 0.01 mol/L 氢氧

化钠袁氢氧化钠效果最好遥这是因为烟碱在碱性水溶液中呈

游离态袁增加了烟碱的溶解度袁但存在色谱峰拖尾现象袁可
通过加入少量硫酸铵得到解决遥
2.3 精密度

精密度检测结果 RSD 为 3.73%袁精密度良好遥
2.4 回收率

烟碱的加标回收率为 95.7%~103.2%袁表明分析方法准

确度高尧可靠性强袁可以满足分析要求遥
3 结论

本文建立了高效液相色谱法测定烟草中烟碱含量袁其

准确度与精密度符合分析要求袁色谱峰分离效果好袁重现性

较佳袁操作简便快捷袁可用于烟草样品中烟碱的测定袁具有

广泛的运用价值遥
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鸳

用 C18 或 ODS 色谱柱袁选用甲醇尧乙醇尧乙腈和磷酸盐尧乙酸

盐为流动相作等度洗脱袁检测分析采用紫外或二级阵列遥为
了达到快速分离的目的袁选用 0.2 mol/L 乙酸铵溶液 颐乙
腈=95颐5 为洗脱流动相遥
2.2.2 波长遥在上述洗脱条件下袁采用二级阵列检测器在

210~400 nm 范围内对苯甲酸尧山梨酸和糖精钠的吸收波长

进行扫描袁苯甲酸尧山梨酸和糖精钠的最大吸收波长分别为

223.8尧254.3尧208.8 nm袁综合三者最大吸收波长袁选择 230 nm
为检测波长遥
2.3 线性关系及检出限

以 0.2 mg/mL 的混合标准工作液配制成系列浓度袁按照

上述色谱条件进行分析测定袁分别绘制浓度和吸光度的标

准曲线遥在试验条件下袁色谱分析效果良好袁满足分析要求袁
对照品分析图谱如图 1 所示袁3 种组分线性关系良好袁以信

噪比为 3 倍时确定最低检出限袁其结果见表 1遥

2.4 精密度试验

取同一份待测样品渊含有苯甲酸尧山梨酸尧糖精钠冤袁重
复测定 6 次袁计算测量结果袁测得苯甲酸尧山梨酸尧糖精钠的

RSD 值分别为 0.25%尧0.18%尧0.32%遥由数据分析可知袁该方

法的精密度良好遥
2.5 稳定性试验

取 5.0 滋g/mL 的混合标准液按上述方法分别于 0尧4尧8尧
12尧16尧20 h 时进行测定袁苯甲酸尧山梨酸尧糖精钠的 RSD 值

分别为 1.25%尧0.89%尧0.55%袁由数据分析可知袁在 20 h 内袁
待检测样品的稳定性良好遥
2.6 加标回收率试验

称取空白样品 18 份袁分成 3 组袁分别加入的对照品浓

度为 5尧20尧150 滋g/mL袁做加标回收袁计算出回收率在 96%~
99%之间袁回收效果良好遥
2.7 样品检测结果

分别称取预处理甘草桃肉和青口梅蜜饯各 2 份袁每份

2.000 g袁按提取方法进行提取后上机检测袁结果如表 2 所

示袁检测结果符合产品生产要求遥

3 结论

本试验建立了一种快速尧简单尧准确尧灵敏度高的超高

效液相色谱法检测蜜饯中苯甲酸尧山梨酸和糖精钠的方法遥
该方法通过测定实际样品及加标回收袁得出回收率符合检

测方法要求袁说明适用性强且范围广袁便于进行日常检测遥
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表 1 线性关系及检出限

组分
线性范围滋g窑mL-1 线性方程

相关系数
渊r冤

最低检出限g窑kg-1
苯甲酸 0.2~100.0 y=99 875.5x+8 026.23 0.999 9 0.005
山梨酸 0.2~100.0 y=174 655.0x-2 588.88 0.999 9 0.005
糖精钠 0.2~100.0 y=72 077.6x+1 776.63 0.999 9 0.005

样品 苯甲酸 山梨酸 糖精钠
甘草桃肉 0.173 0.330 0.239 0
青口梅蜜饯 0.230 0.117 0.067 6

表 2 样品检测结果
渊g窑kg-1冤
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图 1 对照品图谱
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