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云南烟草论文集 

稠环芳烃的研究 

卷烟烟气中稠环芳烃的分析方法研究 

摘 要 本文报道了通过柱层析纯化和富集卷烟烟气中稠环芳烃后，用气相色谱／质谱法测

定烟气中包括苯并芘在内的１０多个典型稠环芳烃的定性和定量分析方法。方法：采用剑桥

滤片捕集烟气，用环己烷萃取滤片，取一定体积浓缩，过ＳＰＥ柱滤去杂质，在ＧＣ／ＭＳ

仪上用选择离子方式测定，结果以氘代芳烃做内标用内标法定量。结果表明烟气中主要的稠

环芳烃的回收率均在９５％以上，在此基础上测定了近１００种不同焦油含量的卷烟烟气中

的稠环芳烃。结果表明该方法简便、准确、灵敏、稳定，可用于卷烟烟气中的苯并芘等稠环

芳烃分析。 

关键词 稠环芳烃 苯并芘 卷烟烟气 ＧＣ／ＭＳ 

  前 言 

    稠环芳烃（Ｐｏｌｙｃｙｃｌｉ Ａｒｏｍａｔｉｃ Ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏｎｓ，Ｐ

ＡＨｓ）是卷烟烟气中最重要、数量最多的一类有害物质［１～２］。降低烟气中的多环芳

烃对人体健康具有重要的意义。烟草业近年来致力于降低卷烟烟气中的多环芳烃含量的研

究，因此卷烟烟气中多环芳烃分析方法的建立对此项工作具有重要意义。它对评估吸烟对人

们健康的危害提供了最直接的依据。 

    卷烟烟气中多环芳烃分析的方法有用高效液相色谱、气相色谱以及气相色谱／质谱联用

文献报道［３～４］。如国外Ｂｒｏｗｎ ＆ Ｗｉｌｌｉａｍｓｏｎ烟草公司用ＧＣ／ＭＳ

法测定卷烟烟气粒相成分中的ＰＡＨｓ，美国Ｐｈｉｌｉｐ Ｍｏｒｒｉｓ采用ＧＣ／ＭＳ

法测定了单口烟气中ＰＨＡｓ中的Ｎａｐｈｔｈａｌｅｎｅ、Ｐｈｅｎａｎｔｈｒｅｎｅ、

Ｆｌｕｏｒａｎｔｈｅｎｅ、Ｐｙｒｅｎｅ和Ｂｅｎｚｏ（Ａ）Ｐｙｒｅｎｅ５个成分。但

现有分析方法的前处理步骤大部分相当繁琐，且回收率低。有鉴于此，本研究的目的是建立

一个可靠、简便、高回收率的卷烟烟气中稠环芳烃的分析方法。 

    本文建立了ＧＣ／ＭＳ法测定卷烟烟气中包括苯并芘在内的１０多个典型稠环芳烃的含

量的方法，该方法简便、准确、灵敏、稳定。 

    １ 材料与方法 

    １．１ 仪器 

    Ｓｍｏｋｉｎｇ Ｍａｃｈｉｎｅ ＲＭＩ／ＰＬＵＳ单孔道吸烟机（德国Ｂｏｒｇｗ

Ａｌｄｔ Ｔｅｃｈｎｉｋ公司）；ＨＢＲＭ／Ｃｓ ２０孔道转盘式吸烟机（德国Ｂｏｒｇ

Ｗａｌｄｔ Ｔｅｃｈｎｉｋ公司），ＡＧ２０４分析天平（感量０．１ｍｇ，瑞士ＭＥＴ

ＴＬＥＲ ＴＯＬＥＤＯ公司）；Ｂ?ＣＨＩ Ｂ－４８０恒温水浴锅，Ｂ?ＣＨＩ Ｒ－１２

４旋转蒸发仪，Ｂ?ＣＨＩ Ｂ－７２１真空控制器，Ｂ?ＣＨＩ Ｖ－５００空气真空泵（瑞



士Ｂ?ＣＨＩ公司生产）；ＨＰ６８９０气相色谱仪，ＨＰ５７９３质谱检测仪，ＨＰ７６

８３自动进样器，ＨＰ质谱工作站（美国安捷仑公司）。Φ９２ｍｍ的剑桥滤片，５ｍｌＳ

ＰＥ柱（大连化学物理研究所），市售卷烟１００种。 

    １．２ 试剂 

    环己烷和甲醇为色谱纯，正己烷为分析纯重蒸，使用水为二次蒸馏水。 

    标准品：从ＣｈｅｍＳｅｒｖｉｃｅ购买配制好浓度的标品Ｌｍｌ，其名称和浓度如下

均为２０００ｕｇ／Ｍｌ： 

    内标：Ａｃｅｎａｐｈｔｈｅｎｅ－Ｄ１０（氘代二氢苊），Ｐｈｅｎａｎｔｈｒｅｎ

Ｅ－Ｄ１０（氘代菲－Ｄ１０），Ｐｅｒｙｌｅｎｅ－Ｄ１２（氘代北－Ｄ１２），购自Ａ

Ｌｄｒｉｃｈ公司。 

    ２ 实验方法 

    ２．１ 内标溶液 

    称取Ａｃｅｎａｐｈｔｈｅｎｅ－Ｄ１０内标８．４ｍｇ于１０００ｍｌ容量瓶中，用

正己烷定容至刻度；摇匀，避光保存。称取Ｐｈｅｎａｎｔｈｒｅｎｅ－Ｄ１０内标８．２

Ｍｇ于１０００ｍｌ容量瓶中，用正己烷定容至刻度，摇匀，避光保存。称取Ｐｅｒｙｌｅ

Ｎｅ－Ｄ１２内标５．１ｍｇ于１０００ｍｌ容量瓶中，用正己烷定容至刻度，摇匀，避光

保存。 

    ２．２ 标准溶液 

    取标准品２５ΜＬ于１００ｍｌ容量瓶中，加５ｍｌ Ｐｈｅｎａｎｔｈｒｅｎｅ－Ｄ

１０内标溶液和２ｍｌ Ｐｅｒｙｌｅｎｅ－Ｄ１２内标溶液，定容至刻度。 

    ２．３ ＧＣ／ＭＳＤ工作条件 

    色谱柱：３０ｍ×０．２５ｍｍ的ＢＰＸ－３５弹性石英毛细管柱。经选择优化的条件

是：载气Ｈｅ；进样口温度２８０℃；接口温度２８０℃；恒定柱流量０．８ｍｌ／Ｍｉ

Ｎ；分流比１∶１；ＳＩＭ离子选择模式。选择离子组如表１；程序升温如表２。 

    总运行时间：９５ｍｉｎ。 

    ２．４ 样品处理 

    取１０支卷烟在吸烟机上按标准吸烟方法抽吸，用Ф９２ｍｍ的剑桥滤片捕集烟气；滤

片放入锥形瓶中，加５０ｍｌ环己烷，超声波萃取３次，每次３０ｍｉｎ；取出后，取主流

烟气的萃取液４０ｍｌ（８支烟的量）于定量浓缩瓶中，真空６０℃下浓缩至１ｍ１左右，

取下定容至２ｍｌ；移取Ｌｍｌ到活化的ＳＰＥ柱内（ＳＰＥ柱的活化：先加２０ｍｌ甲醇

液除去柱子内的极性杂质，再用１５ｍｌ正己烷洗脱除去非极性杂质），用２０ｍｌ正己烷

冲柱并收集洗脱液；浓缩，加入内标溶液，定容至１ｍｌ（４支烟的量），移至进样瓶中，

进行ＧＣ／ＭＳ分析。 

    ２．５ 标准曲线的制作 



    用标准溶液梯度配制稀释为１／２，１／４，１／８浓度，保持内标浓度不变。取标准

溶液和３个稀释液进行ＧＣ／ＭＳ分析，制作标准曲线。 

    ３ 结果与讨论 

    ３．１ 烟气中ＰＡＨｓ的定性分析 

    标准样品和烟气样品的ＳＩＭ色谱图分别见图１和图２。从图２可以看到烟气样品的色

谱图是比较复杂的，因此定性鉴定烟气样品色谱图中每一个多环芳烃的峰位置对于定量分析

是相当关键的。首先我们通过比较ＰＨＡｓ标准样品与烟气样品色谱峰的相对保留时间来初

步判定每一个多环芳烃的位置，图３进一步显示了标准样品中每一个多环芳烃色谱峰位置

（上图）与烟气样品中相应的ＰＡＨｓ的峰位置（下图）。为了进一步确定样品中每一个多

环芳烃的位置，我们将ＰＡＨｓ标准样品加入到烟气样品中，通过比较烟气样品加标样前后

的色谱图的变化情况进一步确认ＰＡＨｓ的峰位置。 

    ３．２ 萃取溶剂及洗脱溶液的选择 

    在样品的前处理方法研究中，对不同的萃取溶剂、不同的洗脱溶液对烟气样品中ＰＡＨ

Ｓ的萃取效率、分离效果及测定结果的准确性的影响进行了详细的研究。实验结果表明采用

环己烷作为萃取溶剂和正己烷作为洗脱溶液获得较好的ＰＡＨｓ回收率、较好的色谱分离效

果。这是因为环己烷与ＰＡＨｓ在结构上比其它溶剂有更相似的结构，因此选择环己烷作为

萃取溶剂和正己烷作为洗脱溶液。 

    ３．３ 内标的选择 

    同位素的多环芳烃在物理性质和化学性质上与多环芳烃是非常相似的，而且烟气样品中

不存在氘代同位素的多环芳烃；另一方面，多环芳烃与相应的氘代多环芳烃在色谱图上有较

好的分离（如图１），因此在测定ＰＡＨｓ方法中选择氘代多环芳烃作为内标。 

    另外，烟气样品中所分析的１６个ＰＡＨｓ有较宽的沸点范围，其色谱峰保留时间有较

大的范围，为了使测定结果更加准确可靠，我们采用三个不同沸点的氘代多环芳烃作为内

标。内标及相应标定的ＰＡＨｓ如表３，由图１、图２和图３可看到，氘代多环芳烃Ａｃｅ

Ｎａｐｈｔｈｅｎｅ－Ｄ１０、Ｐｈｅｎａｎｔｈｒｅｎｅ－Ｄ１０和Ｐｅｒｙｌｅｎｅ－

Ｄ１２完全可以作为定量分析烟气中ＰＡＨｓ的内标物质。 

    ３．４ 工作曲线 

    分别将４个不同量的多环芳烃标样加入到相同量的内标溶液中，配制成４个不同标样浓

度的溶液，内标的浓度与加入烟气样品中的浓度相同。每一种多环芳烃标样的浓度范围涵盖

所有烟气样品（包括主流和侧流烟气）中相应多环芳烃的含量。以标样与内标的峰面积比作

为横坐标，其浓度比作为纵坐标，用色谱工作站作出每一种多环芳烃的标准工作曲线，并获

得线性回归方程，由此计算得到烟气样品中每一种多环芳烃的含量。标准工作曲线及对应的

标品色谱图（分三组）如下： 

    ３．５ 回收率的测定 

    采取标样加入法，取未知浓度的标准溶液２．５ｍｌ均匀洒于Ф９２ｍｍ的剑桥滤片

上，静置１５分钟，滤片放入锥形瓶中，加５０ｍｌ环己烷，超声波萃取３次，每次３０ｍ

Ｉｎ；取出后，按主流烟气同样的方法进行前处理；同时取１ｍｌ未知浓度的标准溶液，加



内标，进行ＧＣ／ＭＳ分析。回收率测定结果如表４： 

    从表中数据看到除低分子量的多环芳烃（如：Ｎａｐｈｔｈａｌｅｎｅ、Ａｃｅｎａｐ

Ｈｔｈｙｌｅｎｅ、Ａｃｅｎａｐｈｔｈｅｎｅ和Ｆｌｕｏｒｅｎｅ）的回收率较低外，其

它主要的多环芳烃都有较好的回收率。 

    ３．６ 重现性和检测限实验 

    用同样的卷烟和同样的实验条件重复整个分析过程６次，其主要的ＰＡＨｓ分析结果的

标准偏差小于０．５，变异系数小于５％。实验结果表明主要的ＰＡＨｓ的检测下限低于

１．０ｎｇ／支。 

    由回收率、重现性、线性方程及检测限的测定结果可见，本文所建立的ＰＡＨｓ分析方

法具有较好的重现性、准确性和较高的检测灵敏度，它适用于卷烟烟气中ＰＡＨｓ含量的准

确测定。 

    ３．７ 卷烟烟样的测定 

    ３．７．１ 低焦油混合型卷烟主流烟气中ＰＡＨｓ的测定 

    表５给出了５个国外混合型卷烟主流烟气的ＴＰＭ值和ＰＡＨｓ的测定结果。从表中可

看出，低焦油卷烟的主流烟气中ＰＡＨｓ含量较低，表明对于同类型卷烟其主流烟气中ＰＡ

Ｈｓ释放量与卷烟的焦油量成正相关关系。 

    ３．７．２ 国产卷烟主流烟气中ＰＡＨｓ含量测定 

    ４ 结论 

    ４．１ 本方法采用柱层析纯化和富集卷烟烟气中稠环芳烃，利用ＧＣ／ＭＳ独特的分

离和定性及定量特点建立了卷烟烟气中包括苯并芘在内的１６个稠环芳烃同时定量的分析方

法。 

    ４．２ 内标法进行定量，消除了进样误差和仪器灵敏度波动带来的影响，保证了定量

结果的准确性和重现性。 

    ４．３ 对近１００种不同焦油含量的卷烟烟气中的稠环芳烃测定结果，表明该方法简

便、准确、灵敏、稳定，可用于卷烟烟气中的苯并芘等稠环芳烃的定量分析。 

    ＳＴＵＤＹ ＯＦ ＰＯＬＹＣＹＣＬＩＣ ＡＲＯＭＡＴＩＣ ＨＹＤＲＯＣＡＲＢＯ

ＮＳ 

    １．Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ Ｍｅｔｈｏｄ Ｏｆ Ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ Ａｒｏｍａ

Ｔｉｃ Ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏｎｓ（ＰＡＨｓ）Ｉｎ Ｃｉｇａｒｅｔｔｅ Ｓｍｏｋｅ 

    Ａｂｓｔｒａｃｔ Ａ Ｍｅｔｈｏｄ Ｆｏｒ Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ Ｄｅｔｅｒ

Ｍｉｎａｔｉｏｎ Ｏｆ Ｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃ Ａｒｏｍａｔｉｃ Ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏ

Ｎｓ（ＰＡＨｓ）Ｉｎ Ｔｏｂａｃｃｏ Ｓｍｏｋｅ Ｈａｓ Ｂｅｅｎ Ｄｅｖｅｌｏｐｅ

Ｄ Ａｎｄ Ｗａｓ Ａｐｐｌｉｅｄ Ｔｏ Ｔｈｅ Ａｎａｌｙｓｉｓ Ｏｆ ＰＡＨｓ Ｉｎ 

Ｔｈｅ Ｃｉｇａｒｅｔｔｅ Ｓｍｏｋｅ Ｆｒｏｍ １００ Ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌ Ｂｒ

Ａｎｄｓ Ｗｉｔｈ Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ Ｔａｒ １ｅｖｅｌｓ． ＰＡＨｓ Ｉｎ Ｔｈｅ 



Ｃｉｇａｒｅｔｔｅ Ｓｍｏｋｅ Ｗｅｒｅ Ｅｘｔｒａｃｔｅｄ Ｗｉｔｈ Ｃｙｃｌｏｈ

Ｅｘａｎｅ Ａｎｄ Ｐｕｒｉｆｉｅｄ Ｕｓｉｎｇ Ａ Ｓｏ１ｉｄ－Ｐｈａｓｅ Ｅｘｔ

Ｒａｃｔｉｏｎ Ｃｏｌｕｍｎ，Ａｎｄ Ｔｈｅｎ Ｍｅａｓｕｒｅｄ Ｂｙ ＧＣ－ＭＳ．

Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ Ｖａｌｕｅｓ Ｆｏｒ １６ ＰＡＨｓ Ａｒｅ Ｇｉｖｅ

Ｎ．Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ Ｏｆ Ｍａｉｎ ＰＡＨｓ Ｗｅｒｅ Ｏｖｅｒ ９５％． 

    Ｋｅｙｗｏｒｄｓ Ｐｏ１ｙｃｙｃｌｉｃ Ａｒｏｍａｔｉｃ Ｈｙｄｒｏｃａｒｂｏ

Ｎ（ＰＡＨ）；Ｂｅｎｚｏ（Ａ）Ｐｙｒｅｎｅ，Ｃｉｇａｒｅｔｔｅ Ｓｍｏｋｅ；ＧＣ

／ＭＳ 
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Ｒｏｍａｔｏｇｒ．Ａ．，１９９７，７６７：１６３～１６９． 

姚庆艳 玉溪红塔烟草（集团）有限责任公司 

王保兴 杨式华 和智君 杨伟祖 李 忠 云南瑞升科技有限公司 
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