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摘 要 �
建立了一种用稀氢氧化钠溶液吸收

、

应用异烟酸与 �
，

�
一

二甲基巴比妥酸显色体系在连续流动分析仪上检测卷烟侧流烟气

中���的方法
。

在�
�

�� ��
一 � 一 巧

�

��了�浓度范围内
，

该方法具有良好的线性�相关系数为�
�

望沟��
，

检测限����二 ��为 �
�

�� 、 ��
一 �

�了�
，

加标回收率均值为卯
�

��
，

���
二 �

�

���
。

利用所建立的方法测定了�� 种卷烟样品主
、

侧流烟气中的 ���
，

结果表明
�①侧流

烟气中 ���的含量比主流烟气高约 ��� 一 ��� �②其含量大小与焦油量相关
，

焦油含量高的卷烟样品
，

主
、

侧流烟气中 ���的含

�相应较高
。
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氢氰酸�����是一种无色伴有轻微的苦杏气味的

液体
，

沸点�� ℃
，

常温下以气体的形式存在
，

是一种

剧毒物质
，

可通过各种途径经 口或者吸人使人中毒
，

是

人的几种呼吸酶中非常活跃的抑制剂�’」
。

其中毒机理

主要表现为氰离子与氧化型细胞色素氧化酶中的三价

铁离子结合
，

阻断了氧化过程中三价铁离子的电子传

递
，

使组织细胞不能利用氧
，

形成内窒息��〕
。

氢氛酸是

作衡简介 �

若金项目�

收摘日期 �

曹继红
，

女
，

本科
，

工程师
，

主要从事烟草化学检测与分析研

究
。

���
�����

，

�������
一

�����
，

�巾旧��� ����������腼
���

�

�
通讯作者 � 丁时超

，

男
，

硕士
，

工程师
，

主要从事烟草化学分

析研究
。

几�
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一

�����
，

�
一

胭��
� ���乎�������腼山

�
�

�
国家烟草专卖局资助项目������侧����

�以犯
�

��
一

��

重要 的环境污染物之一
。

卷烟烟气 中含有少量 的

���口川
，

主要来自烟草中的蛋白质和氨基酸
，

特别是

甘氨酸
，

脯氨酸及氨基二梭酸
。

此外
，

烟草中的硝酸盐

对其形成有促进作用
。

氢氛酸是 �������
� 名单中��

种有害成分之一
，

是卷烟烟气中最具纤毛毒性的物质
，

卷烟主流烟气和侧流烟气氢氰酸释放量在 ��
一 ���

拌岁支
。

微量氢氛酸的定量检测分析
，

常用的有光度法
、

原

子吸收分光光度法
、

氰离子选择电极法和色谱法等
。

�
�

光度法〔�
一

��� 根据试验所用的显色剂的不同
，

有

毗吮
一

联苯胺法
、

毗吮
一

对苯二胺法
、

毗吮
一

巴 比妥酸法
、

异烟酸
一

毗哇琳酮和异烟酸
一

巴比妥酸法等
。

最初将联

苯胺和毗咤一起用作显色试剂
，

但因联苯胺致癌
，

毗咤

有恶臭
，

分别以巴比妥酸和毗哇琳酮
、

异烟酸取代
。

异

烟酸 一 毗噢琳酮法准确灵敏
，

使用试剂无害
，

回收率
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高
，

但异烟酸
一

毗哇琳酮法在显色时间和试剂稳定性方

面不如异烟酸 一 巴比妥酸法
。

因此
，

异烟酸 一 巴比妥

酸法成为环境中检测水中氛化物的 ���最新标准方

法
。

异烟酸
一

巴比妥酸法可测定的氰化物浓度在 �
�

的�

一 �
�

�� ���几之间
。

�
�

原子吸收分光光度法�����
�
利用不同的吸收液

等介质吸收卷烟烟气
，

使氰与过渡金属离子形成稳定

的络合物
，

分离后测定络合物或溶液中过剩的金属离

子浓度
，

即可求出样品中氰化物的含量
。

该方法的优

点在于操作简便
，

灵敏度高
，

稳定性好
。

缺点是易受

熟马，一

等离子的干扰
。

�
�

氛离子选择电极法�”
·

川 �
利用氰离子选择电极

在溶液中其敏感膜对氛离子产生选择响应
，

借助于离

子活度计或酸度计
，

直接的
、

有选择的将被检测氰离子

的浓度�活度�转换成电讯号—电位����
，

基于此电

位与溶液中 ��
一

活度的负对数线性关系
，

在标准曲线

上
，

查出相对应的氰离子浓度
。

目前国内外大多采用

碘化银薄膜氛离子选择电极和硫化银薄膜氰离子选择

电极
。

此外
，

铜电极
、

银电极
、

铂电极也已用于氰离子

的测定
。

采用氰离子选择电极法的优势在于该法具有

准确
、

灵敏度高
、

操作简便
、

快速
、

测定浓度范围宽等特

点
，

缺点是空气中的硫化氢和硫化物
、

碘化物等对氰离

子电极测定有严重干扰
，

以及对已经形成的氛络合物

�����不能直接测定
。

�
�

色谱法〔’�〕� 在酸性溶液中通过抓胺
一

�将氰离

子转化为抓化氰
，

而后将氯化氰溶解在有机溶剂中
，

经

色谱����分离后通过电子捕获检测器�����或氮磷检

测器�����进行检测的分析方法
。

此种方法的优点在

于操作方便
，

灵敏度高
，

干扰少
，

应用前景好
。

近年来

迅速发展的离子色谱法
，

不需要复杂的预处理过程
，

已

逐步应用到环境水样和空气中氰化物的测定
。

�
�

离子色谱法汇’�� � 采用氢氧化钠溶液吸收卷烟

主流烟气中的氢氛酸
，

建立了用离子色谱测定卷烟主

流烟气中 ���含量的方法
，

方法简单
、

准确
、

快速
。

综上所述
，

烟气中氢氰酸的测定多是衍生反应间

接方法
，

各有优缺点
。

由于氢氛酸系剧毒物质
，

烟气中

氢氛酸含量的高低直接关系到人们的健康
，

因此发展

快速
、

简单
、

准确的分析方法检测烟气中的氢氛酸
，

对

开发新的低危害卷烟显得十分重要
。

随着人们对吸烟与健康的 日益关注
，

卷烟侧流烟

气中氢氛酸的分析也越来越受到重视
。

目前加拿大规

定生产商向烟草管制机构提交包括氢氛酸含量在内的

主流烟气的年度报告
，

而欧盟建议检测和披露氢氰酸

等 �� 种主流和侧流烟气分析物
。

控制卷烟烟气氢氛

酸释放量是中国烟草行业减害降焦工程所关心的重点

领域之一
。

关于卷烟侧流烟气中氢氛酸的分析国内外未见报

道
。

本文建立了一种用稀氢氧化钠溶液吸收
、

应用异烟

酸与 �
，

�
一

二甲基巴比妥酸显色体系在连续流动分析仪

上检测卷烟侧流烟气中���的方法
，

并对市售 �� 种国

内外卷烟主
、

侧流烟气中 ��� 的含量进行分析测定
。

结果表明
，

该方法 自动化程度高
，

分析速度快
，

操作简

单
，

使用安全
，

灵敏度
、

重复性
、

线性范围均令人满意
。

� 材料与方法

�
�

� 材料和仪器

氢氧化钠�分析纯
，

天津市风船化学试剂科技有限

公司�
，

氰化钾�分析纯
，

上海国药集团�
，

氯胺 ��分析

纯
，

天津市光复精细化工研究所�
，

邻苯二甲酸氢钾�分

析纯
，

上海化学试剂有限公司�
，

异烟酸�����
，

�
，

��

二甲基巴比妥酸�����
，

�� 种烤烟型卷烟
、

�种混合型

卷烟样品�购 自长沙市当地市场�
，

卷烟长度均为 ��

�
，

盒标焦油 �一 �� ���支
。

五孔道侧流吸烟机��吨
�

�����
一

��公司
，

美国�
，

���型连续流动分析仪�����
� �����公司

，

德国�
，

���
一

�型调速多用振荡器�江

苏省金坛市医疗仪器厂�
，

����� ��� ��计�梅特勒
�

托利多仪器�上海�有限公司�
，

�� �� 气体吸收瓶
、

����� 电子天平�感量 � �
�

�����
，

瑞士梅特勒公司��

���
一

�
一

�去离子水仪�美国 ���
�。 公司�

。

�
�

� 烟气的捕集
、

处理与分析

�
�

�
�

� 连续流动光度法测定氰化氢的原理 �

应用异烟酸与 �
，

��二甲基巴比妥酸显色体系在连

续流动分析仪上检测卷烟烟气中的 ���释放量
，

其化

学反应单元发生的显色反应为 � 在微酸性条件下
，

��
一

与氯胺 �作用生成抓化氰 ���
，

氯化佩与异烟酸

反应
，

经水解生成戊烯二醛
，

再与 �
，

�
一

二甲基巴比妥酸

反应生成蓝色化合物
，

在 �以〕�� 处进行光度检测
。

�
�

�
�

� 溶液的制备

���邻苯二甲酸氢钾缓冲溶液
�称取 �

�

��氢氧化

钠
，

溶于 ��� ��水中
。

加人 ��
�

��的邻苯二 甲酸氢

钾
，

用水稀释至约为 �����
。

用 ������的盐酸或
������的氢氧化钠溶液将 ��值调至 �

�

�
。

加人 �
�

��

�� 的 ������ 溶液
，

用水定容至 �《�旧��
。

���异烟酸��
，

�
一

二 甲基 巴 比妥酸溶液 �显 色试

剂�� 称取 �
�

� �氢氧化钠
，

溶于 ��� ��水中
。

加人

��
�

�� �
，

�
一

二甲基巴比妥酸和 ��
�

��异烟酸
，

用水稀
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释至约为�����
。

用 ������的盐酸或 ������的氢氧

化钠溶液将 ��值调至 �
�

�
。

用水定容至 �姗
��

。

在

��℃下强力搅拌 ��
。

过滤后备用
。

该溶液在 �一 �

℃能保存 �个月
。

��� 氯胺 �溶液 �称取氯胺 ���
，

用水稀释到���

��
，

拌匀
。

每周更换一次
。

����
�

�������
���溶液

�
称取 �

�

������
，

水溶

解
，

用水定容到 ���力 ���

����
�

���������清洗溶液
�
称取�

�

������
，

加人 �
�

���的 ������ 溶液
，

用水定容至 ��������

������ ��几 ��
一

储备溶液
� 称取 �

�

������于

烧杯中�注意 �剧毒�
，

精确至 �
�

�����
，

用 。
�

�����的

氢氧化钠溶解后转人 �议�，��容量瓶中
，

用 �
�

������

的氢氧化钠定容至刻度
，

混合均匀
，

用棕色瓶保存
，

储

存于冰箱中
。

此溶液应每月制备一次
。

���工作标准溶液
�
由储备液用 �

�

�����的氢氧

化钠制备至少 �个工作标准液
，

其浓度范围应搜盖预

计检测到的样品含量�以氰化氢计
，

��� 拜酬支对应的

样品溶液浓度为 ������
。

工作标准液应存储于冰箱

中��一 �℃�
。

这些标准液应每周新鲜配制
。

�
�

�
�

� 测试样品的制备

��� 卷烟烟支在��� 土 �� ℃
、

相对湿度��� 士���

条件下平衡�� �
，

然后根据重量及吸阻选出合适烟支
，

按要求标示长度�侧流吸烟机的环境条件 �温度��� 土

�� ℃
、

相对湿度��� 土���条件下
，

使用一台�� 五孔

道侧流吸烟机
。

��� 单个侧流烟气氢氰酸收集见下图 �
。

流量训

����口

圈 � 侧流烟气氮抓酸收集装�示宜圈

鱼尾罩末端与侧流烟气过滤垫连接
，

滤片粗糙面

向着来袭的烟雾
，

编号并纪录吸烟前后滤片的重量 �

真空软管与吸收瓶相连
，

每一通道串联 �个 �� ��气

体吸收瓶
，

每一过滤吸收瓶放人 �� ���
�

������氢氧

化钠吸收液 �校准真空泵流速为 �口而��平行 �组 �

个通道
，

每通道抽吸 �支样烟 �第 �支卷烟抽吸至刻

度线
，

鱼尾罩自动升起
，

真空泵继续抽吸 �� 。后停止
，

第 �支卷烟重复上述过程至抽吸结束
。

��� 侧流烟气样品处理方法
�

将侧流烟气滤片放人 ��� ��容量瓶 �用 �� �� �
�

�

咖�������淋洗鱼尾罩内壁
，

一同并人 ��� ��容量瓶 �

将 �个�� ��气体吸收瓶中的吸收液并人 ��� �� 容量

瓶
，

用 �
�

����������淋洗�吸收瓶与烟气接触部分各

�一 �次
，

每次 �一 ����常温振荡 �� 而� ，

最后经 �
�

�

耐������定容
，

摇匀
、

过滤后人样品瓶进行分析
。

卷卷烟样品品

图 � 侧流烟气样品处理方法流程图

���空白试验
� 取同样卷烟

，

不点燃
，

然后按照上

述条件进行抽吸
、

样品处理和分析
，

得到的结果为空白

值
，

在最后的测定结果中要进行空白扣除
。

�
�

�
�

� 连续流动仪的定量检测

样品在连续流动仪上进样速率 ��个样品每小时
，

样品清洗比 ���
，

出峰时间约 � 而��样品进行在线二

次稀释 �进行空 白样品试验
，

以校正基线
。

如果样品

含量不在仪器线性范围内
，

或者存在分析的问题
，

样本

须重新测试
。

�
�

�
�

� 侧流烟气氢氛酸释放量的计算

卷烟侧流烟气 ��� 释放量 二 � �

一�份��单位
� 拌岁支�

� �样品液 ���的仪器观测值
，

单位
�

� � 浸取液体积
，

单位 � ��

� �抽吸烟支的数目
，

单位
�
支

��� 二 � �

拌岁 ��
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� 结果与讨论

�
�

� 异烟酸
·

巴比妥酸法与标准方法毗咤
·

毗哇琳酮

显色法的对比试验

采用异烟酸
一

巴比妥酸分光光度法与毗吮
一

毗哇琳

酮分光光度法进行对照试验
，

所测定结果经统计学处

理
，

�种方法差异无显著性
，

异烟酸
一

巴比妥酸法各项

分析指标表明
，

精密度
、

准确度都达到或优于毗陡
一

毗

噢琳酮法分析标准
。

对比试验的结果见表 �。

衰 � 异烟吸
一

巴比妥酸显色法与毗吮
一

毗哇琳砚显色法的对比 �啤
产��

�� 次对比侧量 毗吮
一

毗哇琳酮显色法 异烟酸
一

巴比妥酸显色法

�

�

�

�

�

�

�

�

��

平均值

标准偏差
卜检验����置信度�

��检验����置信度�

反应温度

试剂性质

分析效率

显色试剂稳定性

�
�

卯��

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

��的

�
�

臾刃�

�
�

��伪

�
�

����

�
�

��

�
�

���

�
�

的， � 场 ’���一�
�

�

�以 �瑞
，���

�

���

至少平衡�� 而� ，

结果随温度波动

很大的异味

每小时�� 个样品

�一 �℃
，

�个月

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

卯��

�
�

���

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

以刀�

�
�

��

�
�

���

室温检测
，

对温度不敏感

无味

每小时�� 个样品

�一 �℃
，

�个月

的时间
，

从图 �所显示的结果可以看出
，

对于 巧 ℃以

上的反应温度
，

反应都能在我们设计的管路反应时间

�� 而� 内达到平衡
，

因此方法中可不对反应管路恒温
，

在室温不能达到 �� ℃的情况
，

可加一 �� ℃加热池
。

��

瞻黔
��������眨��

侧米澎

�仍�� 卜 、

似 ��
�

�卜 、

石 ��
�

�卜 、

多 ��
�

�卜 、

国 � 、

��
�

�卜 、、

��
�

��

��
����������‘���

�
�

� �
�

� ��� ��� ��
�

� ��
�

� ��
，

�

比

圈 � 样品的稼定性试验结果

�
�

� 连续流动分析仪参数对红橄酸检侧结果的影响

�
�

�
�

� 样品的稳定性

侧流烟气吸收液处理样品在室温下保存 �� �期

间氢氛酸检测结果的变化如图 �所示
。

��后检测结

果明显下降
，

因此吸收液应在制成后 ��内完成上机

分析
。

�
�

�
�

� 异烟酸一
，

�一 二 甲基巴比妥酸分光光度法反

应温度对检测的影响

试验了不同反应温度下检测结果达到平衡所需要

� � � � � � � � �

刀山��

圈 � 不同反应沮度下反应时间 一 吸收曲线

�
�

�
�

� 异烟酸 一 巴比妥酸显色体系中缓冲溶液 ��值

对灵敏度的影响

在范围 �
�

�一 �
�

�内改变缓冲溶液 ��值
，

研究缓

冲溶液 ��值对显色反应吸光度的影响
，

结果见图 �
。
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试脸表明
，

酸度对灵敏度影响较大
，

��在 �
�

�时吸光

度最大
，

灵敏度最高
。

因此
，

控制反应 ��值对保证检

测结果的重复性非常重要
。

� �

量对峰高
，

灵敏度
，

线性范围
，

工作曲线和进样频率影

响较大
。

进样流量增加时峰变高
，

线性范围变窄
，

拖尾

严重
，

从而不得不降低进样频率
。

进样流量对分析结

果的影响如表 �所示
，

在进样流量为 �
�

�� �口而
� 时

结果最佳
。

裹 � �
�

��岁����标样不同进样体积对分析结�的影晌

进样管 � 进样管 � 进样管 �

进样流量��������� �
�

�� �
�

� �
�

�

校正曲线相关系数 ������ ������ ������

标准偏差��二 �� �
�

�� ���� �
�

��

分析速度��样品每小时� �� �� ��

����������︺��卜�������卜������������������������������
�

侧积哪

圈 �

�
�

� �
�

� �
�

� �
�

� �
�

� �
�

�

��

异烟咬 一 巴比妥酸显色体系中吸收值

随级冲落液班 值的变化

�
�

�
�

� 异烟酸
一

巴比妥酸标准溶液 ��值对工作曲线

的影响

将标准溶液 ��值从 �� 提高至 ��
，

工作曲线线性

相关性明显改善
，

相关系数从 �
，

���� 提高到 �
�

����
。

�
�

�
�

� 进样流量的优化

��� 的进样流量由进样管道的内径决定
。

进样流

�
�

�
�

� 多种阴
、

阳离子对显色反应的影响

采用浓度为 �
�

�� �����以 ��
一

计�的标准溶液
，

加人各种浓度的离子进行干扰试验
。

阴离子的干扰试

验结果见表 �
。

其中 ���
一

对检测结果有较明显的正

干扰
，

��
一 、

�
一 、

矛
一

有较明显的负干扰
。

某些阳离子可

能与 ��
一

发生络合反应而对检测产生干扰
，

从表 �可

以看出
，

除���
� 、

���十 、

��
� 、

时
�

等金属离子有较大干

扰外
，

该显色反应抗阳离子干扰的能力较强
。

卷烟烟

气中金属离子含量一般为 �� 或亚 邢 级
，

远低于此干

扰浓度
，

一般不会引起干扰
。

衰 � 阴
、

阳离子对 �
�

�� �了���
一

标准落液的显色反应的影晌 ������

阴离子
检测值�

回收率
阳离子

检测值�

回收率

加人量����
一 �������

���
一

��氏����

加人量����
一 �������

��

������

�阅
�

肠�

���������������凡�����〕� �氏
令

��氏����

��������〕�����凡������� ���
�

�残�����
��

�����娜
�

�残��

���������
·

�����

�
�

���

�的�

�
�

���

���

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

���

�
�

叨�

����

�
�

���

����

�
�

���

���

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���
����

�
�

��

����

�
�

���

����

�
�

���

���

�
�

���

����

� ���

驯��

�
�

���

����

�
�

���

����

����

�
�

���

���

�
�

���

��

�
�

���

����

�
�

月��

����

�
�

���

���

�
�

���

卯�

�
�

���

��

�
�

���

�《���

�
�

���

����

毗����矛
一

��气�
·

�����

���
一

�������

����一 ��处���� ���
令

���������
·

�����

���
一

����仇� ���
今

�乙‘仇
·

�氏。�

外
�一 ��处跳�

�
�

���

�以�

�
�

���

���

�
�

���

�《���

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

�����

�
�

���

�的�

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���
���

�
�

���

����

�
�

���
���

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

����

��
�

���

����

�
�

如�

���

�
�

���

����

�
，

���

���

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

��衅�

�
�

���

���

�
�

���

����

�
�

���

����

���
令

�������
·

�����

阳
确�一 ��叱阳

月� 时
十

�����场���

�姚����
一

�����
�

�线�� 廿
十

������
·

�姚。�
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�续衰 ��

�一

����� ���
十

��
�������

·

�线��

��
一

������

��
一

�����

�粗�

�
�

科�

����

�
�

���

���

�
�

���

���

�
�

���

���

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

���

�
�

���

��

�
�

���

����

�
�

���

����

�
�

���

��

�
�

���

��

��
今

��少仇�

���
�

������
·

�����

���
十

���������
·

�����

�扩
‘

���������
·

����

�
�

���

���

�
�

���

��

�
�

���

�的�

�
�

���

���

�
�

���

���

�
�

���

��

�
�

���

���

�
�

���

���

�
�

���

���

�
�

���

��

�
�

���
��

�
�

���

���

�
�

���

���

�
�

���

���

�
�

�
�

� 连续流动仪是否配置加热池的检测结果对比

抽吸肯塔基卷烟 ����和 ����制成 �个样品
，

分

别在配置了�� ℃加热池和未配加热池的连续流动分

析仪上检测
，

如表 �所示
，

�种配置所测量的结果无显

著性差异
，

配置加热池的检测结果精度稍低
。

根据该

试验结果
，

在实验室环境有保证的条件下可以不用加

热池
。

衰� 配�和不配�加热池的侧�结果比较 伽名�支�

���� ����
序号 �� ℃加热 �� ℃加热

��������
﹃、�几�丹︸，，，︸

�

�

�

�

平均

标准偏差

相对标准偏差
�检验

���
�

��

��
�

��

��
�

��

�
�

��

��
�

��

��
�

��

�
�

��

不加热

���
�

��

�
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��

�
�

��

�
�

��� �
�

���

�
·

��� �
�

���曦�

��
�

��

��
�

��

�
�

��

�
�

���

不加热

��
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��

�
�

��

�
�

��

�
�

��� �
�

���电�

�
�

� 卷烟侧流烟气抽吸装�各部位氮抓酸含�分布

参照装置图 �
，

每一通道串联连接 �个 �� ��气体

吸收瓶�由左至右依次为前
、

中
、

后�
，

平行 �组 �个通

道
，

每一吸收瓶各放人 �� �� �
�

�����氢氧化钠吸收

液
，

校准真空泵流速为 ��而� ，

以 ����卷烟样品作为

参考卷烟
，

每通道抽吸 �支样烟
，

按前述方法抽吸
，

抽

吸结束后分别对各部位进行如下处理
�

���鱼尾罩 � 用 �� �� �
�

������ ���� 淋洗鱼尾

罩内壁
，

�
�

���������清洗液定容至 �� ���

���前置吸收瓶 �
将�� �� 吸收液转移至 �� ��容

量瓶
，

用 �
�

����� �
���清洗 �

一

�次
，

每次 ���
，

�
�

�

���������清洗液定容至 �����
�

���中
、

后置吸收瓶 �处理同前置吸收瓶 �

���滤片 �
放入 ����锥形瓶

，

用 �����
�

�����

����浸泡
，

摇振 �� 而� ，

过滤
。

将上述各部位处理液进样分析
，

检测结果见表 �
。

可以看出
，

氢氛酸含量以前置吸收瓶最多
，

中置吸收

瓶和滤片上较少
，

后置吸收瓶基本没有
。

因此
，

本方法

串联 �个 �� ��气体吸收瓶�每 �吸收瓶各放人 �� ��

�
�

����������
，

足以将卷烟侧流烟气吸收完全
。

�
�

� 检测方法的考察

�
�

�
�

� 标准工作曲线
、

检出限�����和定量检测限

�功��

由储备液用 �
�

������的氢氧化钠制备工作标准

液
，

浓度依次为 �
�

��
、

�
�

��
、

�
�

�
、

�
�

��
、

�
�

�
、

�
�

�
、

�
�

�
、

��
�

�����
，

其浓度范围应覆盖预计检测到的样品含量

�以氰化氢计
，

��� 闻支对应 的样品溶液浓度为 �

�岁��
。

将系列标准液进样分析
，

并用峰面积对其相

应浓度进行回归分析
，

得回归方程及其相关参数
。

测

定的线性范围为 �
�

�、 ��
一 ������一 巧

�

� ����
，

回归方

程为 �二 �
�

��� 一 �
�

���
，

相关系数 � 二 �
�

卯卯
，

满足外

标法定量要求
。

检出限�����和定量检测限�����是由最低浓度

的标准溶液 �� 次测定结果的标准偏差的 �倍和 �� 倍

来确定的
。

测得 ���为 �
�

�� 、 ��
一 “����

，

���为 �
�

�

� ��
一 ������

。

�
�

�
�

� 空白试验

取待测卷烟
，

不点嫩
，

按本方法进行抽吸
、

样品处

理和分析
，

得到的空白试验值
。

结果均未检出 ���
。

�
�

�
�

� 空白加标回收率试验

在空白的剑桥滤片上加入 �
�

�� �� ��� 留以 以
���计�的 ���标准溶液和在空白的吸收瓶吸收液中

加人 �
�

������� ”岁��以 ���计�的 ���标准溶液
，

进行空白试验
，

测得外加标准的 ���含量
，

计算回收

率
。

以估计样品在处理过程中分析物的损失
。

回收率

均值为��
�

��
，� 二 ��

，

���
二 �

�

���
。
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裹 � 卷烟侧流烟气抽吸装，各部位级像酸含�分布检侧结果 �拌留支�

抽吸装置部位

鱼尾罩

前置吸收瓶

中置吸收瓶

后置吸收瓶

滤片

�合计�

��
�

��

��
�

��

�
�

��

�
�

��

��
�

��

���
�

�

��
�

��

��
�

��

�
�

��

�
�

的

��
�

��

���
�

�

��
�

��

��
，

��

�
�

��

�
�

的

�
�

��

���
�

�

��
�

��

��
�

��

�
�

��

�
�

的

�
�

��

���
�

�

��
�

��

���
�

��

�
�

��

�
�

的

�
�

��

��� �

平均值

��
�

��

��
�

��

�
�

��

�
�

阅

��
�

��

��� �

�
�

�
�

� 样品加标回收率

分别将 �
�

以 �� 和 �
�

�� �� ��� 拌�����以 ���

计����标准溶液加人到剑桥滤片和气体吸收瓶吸收

液中
，

捕集已知卷烟样品 ���含量的卷烟烟气
，

按本

方法步骤进行抽吸
、

样品处理和分析检测
，

并根据测定

量
、

加人量和原含量
，

计算加标回收率
。

加标回收率均

值为��
�

��
，� 二 ��

，

���二 �
�

���
。

�
�

�
�

� 仪器精密度

配制不同浓度的标准样品
，

在连续流动分析仪上

重复进样 �� 次
，

计算测定结果的标准偏差
，

结果如表

�
。

对 。
�

�� ����以上浓度的样品该方法 �� 次测量的

相对标准偏差 ���
。

�
�

�
�

� 方法的重复性

分�次抽吸同一卷烟样品制得 �个样品
，

然后在

连续流动分析仪上检测
，

�次检测的结果分别为 ���
，

���
，

���
，

���
，

����解支�
，

相对标准偏差 �
�

���
。

由

于卷烟烟支具有一定的个体差异
，

因此该偏差比仪器

精密度指标大
。

�
�

�
�

� 日内检测精度和日间检测精度

为了考察方法的 日内检测精度和 日间检测精度
，

考察了同一卷烟样品在 �日内不同时段检测 �次
、

连

续检测 �天的结果
，

试验结果见表 �
。

结果表明
，

日内

检测精度和 日间检测精度均在可接受范围
，

方法可靠
。

为了将本方法与国际上其它实验室的结果进行对

比
，

采用该方法对肯塔基参考卷烟 ����进行了分析
，

试验结果见表 �
。

结果表明
，

本文的测定方法与其它

试验室之间的结果具有良好的可比性
。

衰 � 日内精度和日间精度检侧幼果 �拌了支�

第 �次

第 �次

第 �次

第 �次

第 �次

日内平均

日内精度

日间平均

日间精度

第一 日

��
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

��

����

第二 日

��
�

��

��
�

��

��
�

��

��
�

�

��
�

��

��
�

��

�
�

���

��
�

��

�
�

���

第三 日

��
�

��

��
�

�

��
�

��

���
�

��

��
�

��

��
�

��

�
�

���

�
�

� 卷烟样品测定结果及分析

对市售 �� 种国内外卷烟主
、

侧流烟气中 ��� 的

含量进行分析测定
。

其中烤烟型 �� 种
，

混合型 �种
。

结果见表 �
。

表 � ����主流烟气中 ���释放，的检测结果比较

主流烟气 侧流烟气

文献结果 本方法结果 文献结果 本方法结果

衰 � 不同浓度标准样品皿友侧� �� 次的仪器精密度

平均值�

�料岁支�

变异系数

�的
�

�

��

��
�

� �无� ���
�

�

�
�

��� �无� �
�

���

样品浓度� 平均测量浓度� 标准偏差�

�田创�� ������ ������

相对标
准偏差 表 �结果表明 � ���主流烟气中 ��� 的含量在 ��

一 ���拌岁支之间
，

侧流烟气中 ��� 的含量在 �� 一 巧。

拌岁支之间 ����侧流烟气中 ���的含量一般比主流烟

气中 ��� 的含量要高
，

增加幅度为 ��� ��� � ���其

含量主要受到焦油含量的影响
，

焦油含量高的卷烟样

品
，

主
、

侧流烟气中 ���的含量相应较高 � ���从卷烟

类型来看
，

焦油含量相同的混合型卷烟主
、

侧流烟气中

���的含量一般要 比烤烟型高一些
，

但在高焦油的烤

烟型产品的烟气中
，

���的含量也相当高
。

��������，‘
月峥����
︸��内�飞曰�“�

��压�
，��

�
�

��

�
�

汉

�
�

��

���������
︸���

���������������”�，‘八
，︼�、�创七，产��������的����

八��份‘飞曰︸、︸
︸

�工�
�

�
�

�
�

� 肯塔基参考卷烟 ����测定结果比较
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衰� 卷烟样品主
、

侧流烟气中 ���含，的侧定结�

编号
焦油�盒标��

��『支�

烟气烟碱�盒标��

��『支�

���盒标�
���扩支�

主流烟气中含量�

�科岁支�

侧流烟气中含童�

�阿支�
�

�

�

�

�

�

�

�

�

��

��

��

��芬

��井

��件

��并

��铸

��朴

��铸
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件
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�
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�

� �� ���
�

� ���
�

�

一��

一
���

�
�

������
�

�

�
�

一
�

一�一�
�����
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一
注 �编号加

，

号为混合型卷烟样品
，

其它为烤烟型卷烟样品

�
�

‘ 结论

初步建立了卷烟侧流烟气中 ��� 的连续流动分

析检测法
，

对样品捕集方法
、

仪器分析参数和反应条件

进行了优化 �对方法的线性范围
、

回收率
、

稳定性等进

行的全面评价
。

结果表明
，

该方法稳定可靠
，

抗干扰能

力强 � 同时对市售 �� 种国内外卷烟主
、

侧流烟气中

���的含量进行分析测定
，

测定结果表明
，

卷烟侧流

烟气中 ���的含量比主流烟气高约 ��� 一 ���
，

同时

其含量与卷烟焦油含量相关
，

焦油含量高的卷烟样品
，

主
、

侧流烟气中 ���的含量相应较高
。
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