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超高效液相色谱法测定烟叶中的茄尼醇含量 

张  婕 1，汪云松 2，蔡  凯 1，向章敏 1，周淑平 1，许冬青 1，耿召良 1* 
（1.贵州省烟草科学研究所，贵阳 550081；2.云南大学，昆明 650091） 

摘  要：为了更简便高效地分析烟叶中游离茄尼醇的含量，建立了一种超高效液相色谱（UPLC）快速分析方法。将烟叶样

品用甲醇超声提取 10 min，经膜过滤直接进行超高效液相色谱分析；在 1.7 μm BEH C18色谱柱上用甲醇洗脱，在 5 min内

实现了茄尼醇的快速分离，并用电喷雾四级杆-飞行时间质谱（Q-TOF-MS）对 m/z 613.57和 631.58进行了定性分析。结果

表明，茄尼醇的质量浓度范围为 0.765~76.5 μg/mL时，峰面积与质量浓度具有良好的线性关系，相关系数为 0.99924，方法

的检出限 7.65 ng/mL，RSD为 2.62%，平均回收率为 91.1%。该方法适合于烟叶中游离茄尼醇含量的快速准确测定。  

关键词：茄尼醇；烟叶；超高效液相色谱；四级杆-飞行时间质谱 

中图分类号：S572.03        文章编号：1007-5119（2012）06-0080-05        DOI：10.3969/j.issn.1007-5119.2012.06.016 

Determination of Solanesol Content in Tobacco Leaves by Using Ultra-high 
Pressure Liquid Chromatography 
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Abstract：In order to determine the content of free solanesol in tobacco leaves quickly and efficiently, a rapid Ultra-high Pressure 
Liquid Chromatography (UPLC) method was developed. By ultrasonic extraction with methanol, the extracting solution was 
membrane filtered to analyze by UPLC. The extract was eluted with methanol onto a short 1.7 μm BEH C18 column, and solanesol 
was separated rapidly in 5 min. According to the ion peaks of m/z 613.57 and 631.58, qualitative analysis was carried out by 
Electrospray Ionization-Quadropole Time-of-Flight Mass Spectrometry (Q-TOF-MS). The results showed that the linearity range of 
the proposed method was 0.765-76.5 μg/mL, the RSD% was 2.62%, and the average recovery rate was 91.1%. The method was 
appropriate for quick and sensitive determination of free solanesol in tobacco. 
Keywords: solanesol; tobacco leaf; UPLC; Q-TOF-MS 
 

茄尼醇（C45H74O）是一种主要存在于茄科植

物叶中的无环四倍半萜烯醇化合物，于 1956 年首

次从烤烟中分离出来，在烟草叶片中的含量最高
[1-2]。茄尼醇是药物合成的重要原料和泛醌类药物的

关键中间体，具有重要的医药开发价值[1-4]。同时，

茄尼醇在卷烟燃吸过程中可以热解产生多种香气

成分和多环芳烃等有害物质，对烟草制品的品质和

安全性具有很大影响[5]。烟叶中的茄尼醇测定方法

主要有薄层扫描法、气相色谱法、液相色谱法和库

仑滴定法，其中液相色谱法具有操作简单、定量准

确、重复性好等优点，是测定茄尼醇含量应用较多

的一种方法[6-9]。普通高效液相色谱分析时间长，多

使用乙腈、甲醇、乙醇等 2种以上的洗脱剂作为流

动相，其与萃取液（丙酮、甲醇等有机溶剂）组成

的差异，会对色谱峰形造成影响，降低准确性[7-15]。

针对普通液相色谱检测烟叶茄尼醇含量的不足，本

研究采用分析速度更快、流动相用量更省的超高效

液相色谱（UPLC）对烟叶中的茄尼醇进行分析，

对流动相组成等分析条件进行优化，将烟草样品用

甲醇溶液萃取过滤后，直接进行超高效液相色谱分 
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离测定，并通过比较标样和样品质谱图的方式对是

否有共流出的干扰峰进行了检测，最终建立烟叶中

游离茄尼醇含量的快速分析方法。 

1  材料与方法 

1. 1  仪器与试剂 

超高效液相色谱-二极管阵列检测器（美国

Waters公司，ACQUITY UPLC H-CLASS）；超高效

液相色谱-四级杆串联飞行时间质谱（美国 Waters

公司，UPLC-XEVO Q-TOF）；电子天平（瑞士

Merrier Toledo 公司，AB104-S，波振荡器（德国

Elma公司，T701DH）；KS多用调速摇床振荡器（北

京科伟科技仪器有限公司）；超纯水系统（美国

Millipore公司，Milli-Q Element）；尼龙针式滤头（天

津市津腾实验设备有限公司，0. 22 μm）乙腈、甲

醇、异丙醇（美国默克公司，色谱纯）；丙酮（上

海申博化工有限公司，分析纯）、无水乙醇（上海

振兴化工一厂，分析纯）；茄尼醇对照品（广州百

灵威科技有限公司，纯度 90%）。 

1. 2  样品制备 

共 11 个烟叶样品，其中烤烟和晾晒烟烟叶样

品采集于贵州省某产区，香料烟采自云南保山。研

磨至粉末，过 60目筛，称取 50 mg（精确至 0.1 mg）

样品于 50 mL离心管中，准确加 25 mL甲醇溶液在

超声波频率 40 KHz，萃取功率 130 W条件下萃取

10 min，取 2 mL萃取液，经 0.22 μm滤膜过滤后进

样分析。 

1. 3  色谱条件 

色谱柱：BEH C18 （1.7 μm，2.1 mm×50 mm），

美国Waters公司；流速为 0.4 mL/ min；柱温为 30 

℃；进样量为 2 μL；运行时间 5 min。 

流动相：100%甲醇等度洗脱。 

1.4  质谱条件 

大气压化学电离源（APCI），正离子模式检测，

电晕电流 4 μA，电晕针温度 500 ℃，采样锥孔电压

30 V，提取锥孔电压 4 V，源温 120 ℃，锥孔气流

速 50 L/h，脱溶剂气流速 800 L/Hr。 

采用 MS 模式，全扫描质荷比（m/z）范围为

100~1000，扫描时间 5 min。 

1. 5  标准溶液的配制及定量 

准确称取 8.5 mg茄尼醇对照品，用甲醇溶解定

容至 50 mL，得浓度为 153.00 μg/mL的标准储备液，

冷藏于 4 ℃备用。 

分别取茄尼醇标准储备液，用甲醇稀释配制成

浓度为 0.765，1.530，3.825，7.650，15.30，30.60，

76.50 μg/mL的系列标准溶液。 

采用比较标准与样品质谱图、保留时间定性，

外标法定量。 

2  结果与讨论 

2.1  线性范围及检出限 

采用 1.5 配制的系列标准溶液进行液相色谱分

析，对峰面积（Y）与浓度（X，μg/mL）进行线性

回归，得茄尼醇的回归方程。结果表明，该方法在

0.765~76.5 μg/mL浓度范围内有良好的线性关系（Y 

= 2110X + 4120，r2 = 0.9992）。以信噪比为 3计算，

茄尼醇的检测限为 7.65 ng/mL，远低于实际烟草样

品中茄尼醇含量，说明本方法的灵敏度较高。 

2.2  回收率和重复性 

称取 50 mg 相同烤烟粉末样品 10 份，分成 2

组，一组 5份。其中一组按照 1.3、1.4的实验条件

平行测定 5次，计算方法的重复性，另外一组样品

分别加入 0.68 mg的茄尼醇对照品，根据标样加入

量、加标前后样品的测定量计算回收率。结果表明，

茄尼醇的精密度测定 RSD 为 2.62%，回收率为

91.1%，说明本方法的准确性较高，重复性较好。 

2.3  稳定性实验 

取同批次供试品溶液，按上述测定方法在 0、1、

4、8、12、24 h分别测定 1次，测得茄尼醇峰面积

的 RSD为 0.6%，表明提取样品溶液在 24 h内稳定

性好。 

2.4  最佳操作条件的选择 

2.4.1  流动相及检测波长选择  考虑到茄尼醇的
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低极性，在反相色谱柱上分别考察了以不同比例的

乙腈-异丙醇、乙腈、甲醇作为流动相时茄尼醇的分

离情况。结果表明，茄尼醇在乙腈:异丙醇体积比为

83:17和 100%甲醇作为流动相的时候都得到了良好

的色谱分离。与乙腈-异丙醇流动相比较，甲醇作为

流动相不仅信噪比高、分离时间短，且甲醇毒性较

低，因此选择 100%甲醇作为流动相。经全波长扫

描，知茄尼醇最佳吸收波长在 200 nm 左右。实验

选取波长范围为 199~213 nm、间隔 2 nm的多通道

检测方式，比较茄尼醇在不同检测波长下的吸光度

值，同时比较各波长条件下的基线噪音干扰因素。

结果表明，207 nm为茄尼醇最佳的检测波长。 

2.4.2  流速及柱温选择  比较了流速分别为 0.2，

0.4，0.6 mL/min时茄尼醇的出峰分离情况。综合考

虑流速和柱压对检测物质峰形和色谱柱寿命的影

响，确定选择检测流速为 0.4 mL/min，此时茄尼醇

的色谱保留时间为 2.49 min，柱压正常。在该流速

下每个样品在 5 min内即可完成色谱分离。考察色

谱柱在 23、30、35、40 ℃柱温条件下样品的分离

情况。结果表明，温度对茄尼醇色谱分离的影响较

小，确定最佳的柱温条件为 30 ℃。 

2.4.3  共流出物干扰峰检测  实验采用纯甲醇进

行提取前处理和进行色谱分离，使极性很弱的茄尼

醇在 2.49 min即洗脱下来，但这样强的洗脱能力同

样可能会使样品中的其他物质的出峰时间缩短，可

能导致与茄尼醇性质类似的非极性物质与茄尼醇

共流出，从而对茄尼醇的测定造成干扰。为排除这

种可能性，采用定性能力强的四级杆串联飞行时间

质谱（Q-TOF）对茄尼醇标准品和样品进行了对比

分析。 

在大气压化学电离源（APCI），正离子模式下，

采用茄尼醇标准品不经液相色谱柱分离，直接进样

的方式，使用 TOF MS对茄尼醇的质谱分析条件进

行了优化，结果表明在 1.4 的质谱条件下茄尼醇响

应最高。实验采用 1.3 和 1.4 的分析条件分别对茄

尼醇标准品和烟叶样品进行分析，由二者扣除各自

基线背景的质谱图（图 1）看出，二者质谱图的特

征离子峰一致，都是以 m/z为 613.57的离子峰为基

峰，另外还存在丰度较低的m/z为 631.58的离子峰。 

采用 MassLynx 4.1 质谱软件对分子式进行推

测，得知m/z为 613.57的离子峰的分子式为C45H73，

是茄尼醇（C45H74O）失去一个 H2O 分子的加氢离

子峰（[M-H2O+H]+离子），m/z为 631.58的分子式

为 C45H75O，是茄尼醇分子的加氢离子峰（[M+H]+ 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 1  茄尼醇标样和烟样质谱图 
Fig. 1  APCI-TOF MS spectra of solanesol of standard sample and tobacco sample 

 

[M-H2O+H]

631.585
0

631.5864
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离子）。由此可知，在 APCI正离子分析模式下，茄

尼醇的羟基不稳定，大部分极易失水脱去而形成脱

水加氢离子峰，仅一小部分形成加氢离子峰。由此

确定采用 1.3 的色谱条件可以使样品中的茄尼醇完

全从基质中分离出来，未受到共流出杂质的干扰，

分离效果良好。 

2.5  前处理条件优化 

2.5.1  提取溶剂的选择  实验选取甲醇、乙醇、丙

酮 3种萃取溶剂，根据 1.2 的样品制备方法，称取

同一烤烟样品 9份，分成 3组，分别加入 25 mL甲

醇、乙醇、丙酮进行提取。结果表明，使用乙醇、

丙酮作为萃取溶剂时，其提取液在茄尼醇出峰位置

都存在另一化合物的干扰峰（图 2），严重干扰茄尼

醇的定性和定量检测。为进一步验证干扰物质是否

来自提取溶剂的差异，改用异丙醇：乙腈体积比为

17:83的有机试剂作为流动相，对上述甲醇、乙醇、 

 

 
 

 图 2  萃取溶剂分别为甲醇、乙醇、丙酮的茄尼醇色谱图 
Fig. 2  Chromatogram of solanesol using methanol, alcohol,acetonie as extracting solvent respectively 

 
丙酮处理后的样品进行色谱分离，分析结果类似于

图 2。因此，选取甲醇作为最佳提取溶剂。 

2.5.2  超声提取时间选择  根据 1.2 的样品制备方

法，称取同一烤烟样品 8份，分为 4组，按 1.2的

超声萃取条件，分别考察了超声时间为 5，10，20

和 30 min时茄尼醇的提取情况。结果发现，萃取 5，

10，20和 30 min茄尼醇含量分别为 11.50、12.64、

12.48、12.22 µg/g，此说明当提取时间为 10 min时，

提取液已达到溶解平衡。因此，确定超声提取时间

为 10 min。 

2.6  烟草样品中茄尼醇分析 

采用比较标准与样品质谱图、保留时间定性，

外标法定量，分别对不同的烤烟、晾晒烟、香料烟

样品进行了检测分析，结果见表 1。 

表 1  3种不同类型烟草中茄尼醇含量 
Table 1  The contents of solanesol in the extract of 3 different 

tobacco leaves 
烟叶类型 样品编号 茄尼醇含量/（mg·g-1）

烤烟 1 15.23 
 2 11.27 
 3 16.43 
 4 6.66 
 5 16.80 

晾晒烟 6 4.60 
 7 5.19 
 8 10.72 
 9 5.90 
 10 5.95 

香料烟 11 1.05 

 

3  结  论 
反相高效液相色谱法是检测烟叶茄尼醇含量

的主要手段，但实际操作中依然存在分析时间长、

流动相用量大，前处理复杂、流动相与萃取溶剂存

AU

0.00

0.16

0.32

0.48

0.64

分钟
2.112 2.200 2.288 2.376 2.464 2.552 2.640 2.728 2.816 2.904

甲醇

乙
丙
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在差异影响定量等问题。本研究优化了样品前处

理，对样品检测条件进行了比较分析，采用四级杆

串联飞行时间质谱（Q-TOF）对共流出物的干扰峰

进行了排除，建立了将烟叶样品用甲醇萃取后直接

使用 UPLC进行分析的快速检测方法。该方法简便

快速、结果准确，适用于烟叶中游离茄尼醇含量的

快速批量分析。 
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