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摘 要：【目的】快速准确测定加热卷烟中的甘油含量。【方法】建立了基于生物传感器的酶电极分析法，检测结果与气相色

谱法进行了对比分析，对加热卷烟抽吸过程甘油的转移率进行测定。【结果】结果表明：（1）酶电极法测定甘油的标准工作曲

线线性关系良好（R2=0.9998），检出限和定量限分别为 0.045 mg/mL、0.149 mg/mL，加标回收率为 97.64%~102.32%，RSD 为

2.15%（n=6），重复性良好。（2）酶电极法与气相色谱法两种分析方法的测定结果之间的差异无统计学意义。（3）加热卷烟

抽吸过程中甘油的转移率为 33%~41%。【结论】与气相色谱法相比，酶电极法具有酶专一性高、稳定性好、检测快速灵敏等特

点，适合于加热卷烟及加热卷烟用烟芯材料中甘油含量的快速检测。
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在新型烟草制品领域，加热卷烟已经成为全球烟

草行业未来最具发展潜力的研究热点 [1]。传统卷烟的

烟气气溶胶是通过燃烧产生的，加热卷烟的气溶胶是

在 300℃左右的加热温度下通过发烟剂雾化产生的，

甘油是加热卷烟气溶胶中的主要组分，也是加热卷烟

所用烟芯材料的主要发烟剂成分。甘油含量的大小及

其稳定性显著影响加热卷烟的感官质量以及烟芯材料

的质量稳定性，因此，快速检测加热卷烟或加热卷烟

用烟芯材料中的甘油含量，是加热卷烟研究领域的一

项基本需求。

烟草及烟草制品中甘油的检测方法主要有气相

色谱法 [2-7]、高效液相色谱法 [8-9]、气相色谱 - 质谱联

用法 [10-11]、拉曼光谱法 [12] 等。发酵领域发酵液中甘

油含量的测定方法有高碘酸氧化法 [13-14]、分光光度

法 [15]、甘油激酶法 [16] 等。这些方法样品前处理操作

步骤比较繁琐，较为快速的甘油检测试剂盒成本较高。

酶电极分析法是利用酶固定化技术将酶蛋白分子制成

固定化酶膜，再与电化学基础电极相结合，构成酶电

极生物传感器用于特异性底物分析的一项生物技术。

该方法具有专一性高、稳定性好、检测快速灵敏等特

点。酶电极法在食品、发酵、医学等领域得到了较为

广泛的应用 [17-19]，目前在烟草行业尚未见报道。本文

建立了一种基于生物传感器的酶电极分析法，可实现

加热卷烟中甘油含量的快速准确检测，旨在为加热卷

烟及加热卷烟用烟芯材料中甘油含量的调控提供基础

检测方法。

1　材料与方法

1.1　材料、仪器与试剂

材料：所选加热卷烟样品基本涵盖了国内外主流

加热卷烟品牌，主要包括四种：（1）菲莫公司 IQOS
加热卷烟 Marlboro HeatSticks 系列和 Heets 系列；（2）
英美烟草公司Glo系列；（3）韩国KT&G公司 lil系列；

（4）四川中烟自制加热卷烟产品“宽窄 EVO”系列，

共计 22 个样品，具体样品信息表见表 1。
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表 1  加热卷烟样品信息表

Tab. 1  Information of HTP cigarette samples

样品编号 样品名称 样品说明 样品编号 样品名称 样品说明

1# Marlboro HeatStick Regular 12# HEETS Purple Label

2# GLO KENT 13# HEETS Yellow Label

3# Lil Fiit Change Up 14# Kuanzhai EVO-A

4# HEETS Amber Label 15# Kuanzhai EVO-B

5# HEETS Bronze Label 16# Kuanzhai EVO-C

6# Marlboro HeatStick purple menthol 17# Kuanzhai EVO-D

7# Marlboro HeatStick Balanced Regular 18# Marlboro HeatStick Mint

8# Marlboro HeatStick Smooth Regular 19# HEETS From Marlboro

9# Marlboro HeatStick Yellow Menthol 20# HEETS Summer Breeze

10# HEETS Silver Selection 21# Kuanzhai EVO-E

11# HEETS Purple Wave 22# Kuanzhai EVO-F

仪器与试剂：M-100 型生物传感器分析仪（深圳

西尔曼科技有限公司）；PerkinElmer Clarus 500 气相

色谱仪（美国 PE 公司，配备 FID 氢火焰检测器和氢

气发生器）；SM450 直线型吸烟机（英国 Cerulean
公司）；HY-8 型调速震荡仪（昆山超声波清洗有限

公司）；分析天平 AG104（0.1 mg，瑞士梅特勒托利

公司）；0.45 μm有机相滤膜（上海迅同机械有限公司）。

甘油标准液（1.0 g/L）、甘油酶膜、缓冲剂由深圳西

尔曼科技有限公司提供，甘油、1,4- 丁二醇、甲醇均

为色谱纯，由国药集团化学试剂有限公司提供。

1.2　实验方法

1.2.1　酶电极法的测试原理

酶电极法的测试原理是甘油通过醋酸纤维素层到

达固定化甘油酶膜层，在甘油酶膜的催化作用下发生

酶解反应迅速产生 H2O2，H2O2 通过氧化还原反应产

生电流，在一定的浓度范围内，甘油浓度与电流信号

呈线性关系，通过电极响应的电压差与甘油浓度之间

的线性关系测定甘油浓度。 

（1）

（2）

1.2.2　标准曲线的绘制

用超纯水将甘油标准液（1.0 g/L）稀释配制成

6 级甘油标准液，浓度分别为 0.1、0.2、0.4、0.6、
0.8、1.0 g/L，用 M-100 型生物传感分析仪测试甘油

标准液的浓度，记录初始电压值和终点电压值，考察

甘油标准液浓度测定值和对应电压差之间的线性关

系。

1.2.3　测定方法

称取 0.6~0.8 g 加热卷烟烟芯材料样品，精确至

0.1 mg，置于 250 mL 锥形瓶中，精确加入 200 mL 萃

取溶剂（萃取液中甘油浓度应不超过 1.0 g/L），具

塞震荡萃取一定时间，静置萃取液 10 min 后进行上

机测定。M-100 型生物传感器分析仪自动进样、直接

读取数据，3 次测量取平均值作为萃取液的甘油浓度，

样品中甘油含量以质量分数 W 计，数值以 % 表示，

按式（3）进行计算：

                                        （3）

式中：W—为样品中甘油含量，单位为 %；

c—萃取液中甘油的浓度，单位为毫克每毫升（mg/
mL）；

V——萃取液的体积，单位为毫升（mL）；

m——试样的质量，单位为克（g）；

w0 为试样水分的质量分数，%。

结果以两次平行测定结果的平均值表示，精确至

0.01%。

1.2.4　气相色谱法对比实验

以 1,4- 丁二醇为内标，甲醇为溶剂，配制内标浓

度为 5 mg/mL 的萃取剂。配制 6 级甘油标准溶液，

浓度分别为 1.0、2.0、4.0、6.0、8.0、10.0 mg/mL，

甘油+ 𝑂𝑂# + 𝐻𝐻#𝑂𝑂
			甘油酶				
&⎯⎯⎯⎯⎯(甘油酮+𝐻𝐻#𝑂𝑂#    

𝐻𝐻#𝑂𝑂#
							)*	电极						
&⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯⎯( 2𝐻𝐻, + 𝑂𝑂# + 2𝑒𝑒,           

 

W= !×#×$%%
&×（$'()）$%%%
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对标准溶液进行色谱测定，绘制甘油浓度与峰面积比

的标准曲线。对待测样品萃取液进行色谱测定，由回

归方程计算得到样品的甘油含量。作为举例，甘油标

准样品（4.0 mg/mL）的 GC 色谱图见图 1(a)，加热

卷烟样品（6#）中甘油的 GC 色谱图见图 1(b)。
色谱柱：HP-INNOWAX 毛细管柱（30 m×0.250 

mm, 0.25 μm）；程序升温：初温 100 ℃（保持 1 
min），以 15℃ /min 速率升至 220℃，保持 5 min；
进样口温度 250℃；FID 检测器温度 275℃；载气为

氦气，流量为 1.5 mL/min，恒流模式；空气流量 450 
mL/min；氢气 30 mL/min；尾吹起氦气 25 mL/min；
进样量 1 μL，分流比 30:1。

图 1  甘油标准溶液和加热卷烟样品中甘油的 GC 色谱图

Fig. 1  GC chromatogram of glycerol standard solution (a) and 
HTP samples (b) 

 

(a) 甘油标准溶液（4.0 mg/mL）GC色谱图 

 

(b) 加热卷烟样品中甘油的 GC色谱图 
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1.2.5　加热卷烟抽吸实验

为测定加热卷烟中甘油的转移率，选取 5 种加热

卷烟进行抽吸实验。采用 5 通道直线型吸烟机进行抽

吸，抽吸曲线为钟型，抽吸容量为（55±0.3） mL，
单口抽吸时间2 s，抽吸间隔 10 s，每支卷烟抽吸 12口，

抽吸完后收集烟芯材料的残渣，按照 1.2.3 所示方法

进行酶电极法测定甘油含量。甘油转移率按公式（4）
进行计算：

                                                                  （4）

式中：R 为甘油的转移率，单位为 %；M0 为加

热卷烟抽吸前甘油含量，单位为 mg/ 支；M1 为加热

卷烟抽吸后残渣中甘油含量，单位为 mg/ 支。

2　结果与讨论

2.1　萃取剂的选择

烟草及烟草制品中甘油的测定常用的萃取剂有水、

甲醇、异丙醇等，高效液相色谱法一般采用水作为萃

取剂 [8-9]，气相色谱法多采用甲醇作为萃取剂 [2-7]，也

有一些文献采用异丙醇作为甘油的萃取剂 [3]。本实验

考察了水、甲醇、异丙醇 3 种萃取剂对加热卷烟中甘

油的萃取效果（表 2），结果表明，同一试样以甲醇

作为萃取剂时甘油含量测定结果最高，为 16.49%，

其次是水，最低的是异丙醇。以甲醇的萃取率作为基

准，水的萃取率为甲醇的 86%，异丙醇的萃取率只有

甲醇的 56%，因此选择甲醇作为萃取剂。

𝑅𝑅 = #$%#&
#$

× 100%   

 

表 2  不同萃取剂测得的加热卷烟试样甘油含量

Tab. 2  Contents of glycerol in HTP cigarettes using different 
                                                   extractants                                   %

萃取剂 平行测定 1 平行测定 2 平行测定 3 平均值

水 14.56 13.97 14.44 14.32

甲醇 16.64 16.25 16.58 16.49

异丙醇 9.11 9.34 9.62 9.36

注：加热卷烟试样为 1# 样品（Marlboro HeatStick Regular），萃

取时间为 2 h。

2.2　萃取时间的优化

分别以水和甲醇作为萃取剂，考察了不同萃取时

间对甘油测定结果的影响。结果表明（表 3），随着

萃取时间的延长，甘油的测定结果并没有出现显著增

加，在萃取时间达到 1 h 时甘油萃取率基本达到顶点，

无论以水还是甲醇作为萃取剂，在 1 h 时甘油测定结

果基本趋于稳定，所以选取萃取时间为 1 h。
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表 3  不同萃取时间测得的甘油含量

Tab. 3  Contents of glycerol in HTP cigarettes with different 
                                           extraction time                                    %

萃取剂 0.5 h 1.0 h 1.5 h 2.0 h 2.5 h 3.0 h

水 13.57 14.36 14.27 14.35 14.25 14.39

甲醇 16.20 16.58 16.52 16.56 16.63 16.57

注：加热卷烟试样为 1# 样品（Marlboro HeatStick Regular）。

2.3　标准曲线、检出限和定量限

以 6 级甘油标准液进行酶电极法测定，记录甘油

浓度检测值、初始电压值、终点电压值和电压差，结

果见表 4 所示。以电压差（y）对甘油浓度（x）做线

性回归分析，建立酶电极法的标准工作曲线（图 2），

得到线性方程为 y = 531.02x+0.7223，确定系数 R2 为

0.9998，表明酶电极法的甘油标准工作曲线线性良好。

将最低浓度的甘油标准液（0.1 mg/mL）重复测定 10
次，以 3 倍和 10 倍标准偏差确定方法的检出限和定

量限，得到酶电极法甘油的检出限为 0.045 mg/mL，
定量限为 0.149 mg/mL。

表 4  不同浓度梯度甘油标准液的检测结果

Tab. 4  Test result of glycerol standard solution with different 
concentration gradient

甘油标准液 /
(mg/mL)

实测值 /
(mg/mL)

初始电压值
/mV

终点电压值 /
mV

电压差 /
mV

0.10 0.08 757.0 797.3 40.3

0.20 0.18 732.6 828.4 95.8

0.40 0.36 734.4 929.1 194.7

0.60 0.58 744.2 1056.1 311.9

0.80 0.78 745.4 1159.9 414.5

1.00 1.01 744.2 1284.4 540.2

图 2  酶电极法甘油标准曲线

Fig. 2  Standard curve of glycerol with enzyme electrode method 
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2.4　方法的回收率与精密度

选取 3 个加热卷烟样品 2#、3#、4#，分别以低、

中、高 3 个梯度水平添加甘油标准品进行方法的加

标回收实验。结果表明（表 5），3 个样品的加标回

收率范围为 97.64%~102.32%，可见酶电极法测定甘

油的正确度较高，满足样品测试要求。选取 1 个加热

卷烟样品（5#），进行 6 个平行样测定，检测结果的

RSD=2.15%(n=6)（表 6），表明该方法的重复性较好，

精密度较高。

表 5  酶电极法的加标回收率试验结果

Tab. 5  Spiked recoveries of enzyme electrode method

加标样品
样品本底值

/mg
加标量

/mg
测定值

/mg
回收率

/%

样品 2# 32.72

10.03 42.52 97.71

40.05 40.98 102.32

80.42 81.32 101.12

样品 3# 48.45

10.18 58.39 97.64

40.22 39.87 99.13

81.33 80.96 99.55

样品 4# 96.23

10.16 106.56 101.67

40.09 40.83 101.85

82.32 80.61 97.92

表 6  酶电极法的重复性试验结果

Tab. 6  Repeatability test results of enzyme electrode method     %

试样
编号

测定
1

测定
2

测定
3

测定
4

测定
5

测定
6

平均
值

RSD

5# 16.33 16.95 16.83 16.55 17.11 17.32 16.85 2.15

2.5　方法的准确性

为验证方法的准确性，选取有代表性的 12 个加

热卷烟样品，其中 6#~9# 为 Marlboro HeatSticks 系
列，10#~13# 为 Heets 系列，14#~17# 为四川中烟“宽

窄”系列，分别采用酶电极法和行业标准方法气相

色谱法 [5] 进行甘油含量测试，采用配对样本 t 检验

法对检测结果进行统计学检验，并且对两种方法的

线性相关性进行分析，结果见表 7、表 8 和图 3 所示。

从表 7 可以看出，酶电极法与气相色谱法的检测结

果一致性较好。从图 3 可以看出，两种方法检测结

果的线性关系良好，线性方程为 y=0.8553x+0.0267，
决定系数 R2=0.9807。从表 8 可以看出，12 个样品
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两配对样本 t 检验的双尾概率 P 值为 0.202 ＞ 0.05，
95% 置信区间的差分下限和上限分别为 -0.3363 和

-0.0798，说明两种分析方法的检测结果一致，二者

之间不存在显著差异。

表 7  12 个加热卷烟样品中甘油含量测试结果

Tab. 7  Testing results of glycerol content in twelve HTP samples

样品
编号

酶电极法 /% 气相色谱法 /%

平行 1 平行 2 平均值 平行 1 平行 2 平均值

6# 16.11 16.08 16.09 16.54 16.13 16.33

7# 15.76 16.20 15.98 16.65 16.25 16.45

8# 15.91 15.84 15.87 15.97 15.69 15.83

9# 16.22 15.90 16.06 16.76 16.33 16.55

10# 16.38 16.54 16.46 16.29 16.95 16.62

11# 16.44 16.12 16.28 16.56 16.92 16.74

12# 17.32 16.88 17.10 17.16 17.26 17.21

13# 17.38 17.70 17.54 17.74 18.20 17.97

14# 19.64 19.52 19.58 19.38 19.20 19.29

15# 20.12 20.48 20.30 19.73 20.09 19.91

16# 18.98 18.66 18.82 19.32 18.82 19.07

17# 20.12 20.44 20.28 19.87 19.99 19.93

表 8  12 个加热卷烟样品的两配对样本 t 检验结果

Tab.8  Paired samples T test results of twelve HTP samples

差分
均值

差分标
准差

均值的
标准误
差

差分的 95%
置信区间　 自由度

两配对样
本 t 检验

P 值下限 上限

-0.1282 0.3275 0.0945 -0.3363 0.0798 11 0.202

图 3  酶电极法与气相色谱法检测结果之间的线性关系

Fig. 3  Linear relationship between detection results of enzyme 
electrode method and gas chromatography
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2.6　方法的应用

加热卷烟中的甘油（VG）在加热抽吸过程中会

部分转移至烟气气溶胶中，利用酶电极法对加热卷烟

抽吸前烟芯材料、抽吸后烟芯材料残渣中的甘油含量

进行测定，计算得到甘油的转移率，结果见表 9 所示。

从表 9 中可以看出，18#~20# 样品对应的 IQOS 加热

卷烟 Marlboro 和 HEETS 系列，其甘油转移率范围为

36%~41%，而 21#、22# 样品对应的“宽窄 EVO”系

列，其甘油转移率范围为 33%~34%。

表 9  加热卷烟甘油转移率测定结果

Tab. 9  Transfer rates of glycerol of HTP cigarettes

试样编号
初始 VG/
（mg/ 支）

残渣 VG/
（mg/ 支）

转移 VG/
（mg/ 支）

VG 转移率
/%

18# 46.10 29.34 16.76 36.35

19# 51.31 30.21 21.10 41.13

20# 48.10 28.66 19.44 40.41

21# 37.14 24.63 12.51 33.67

22# 48.40 31.70 16.70 34.50

3　结论

建立了一种利用甘油酶电极生物传感器原理快速

测定加热卷烟中甘油含量的方法，以甲醇作为萃取剂，

振荡萃取 1 h，通过酶电极法测得的加热卷烟甘油含

量与气相色谱法具有较好的一致性，二者之间呈显著

线性相关关系，配对样本 t 检验结果显示两种方法测

定结果的差异无统计学意义。该方法的回收率、精密

度和准确性均较好。与气相色谱法相比，酶电极法具

有酶专一性高、稳定性好、检测快速灵敏等特点，适

合加热卷烟中甘油含量的快速检测。
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Rapid determination of glycerol in HTP cigarette with enzyme electrode method 

ZHAO Deqing1, 2,  DENG Yong2,  GUO Linqing1,  SHI Jianyang2,  WANG Shuaipeng1, 

LIANG Kun1,  HAN Donglin1,  HUANG Yuchuan2

1 China Tobacco Sichuan Industrial Co., Ltd., Novel Tobacco Technology R&D Center, Chengdu 610066, China；
2 Sichuan Sanlian New Material Co., Ltd., Novel Tobacco Division, Chengdu 610066, China

Abstract：[Objective] This study aims to realize rapid and accurate determination of glycerol content in HTP cigarette. [Methods] 
Enzyme electrode method based on biosensors was established, and the detection results from enzyme electrode method were compared 
with those of GC method. The transfer rate of glycerol during smoking was also measured. [Results] (1) There was a significant linear 
correlation (R2=0.9998) in standard curves of enzyme electrode method, and the LOD, LOQ, recovery rate and RSD were 0.045mg/mL, 
0.149 mg/mL, 97.64%~102.32%, and 2.15% (n=6), respectively, showing improved repeatability. (2) There was no significant difference 
between the test results from enzyme electrode method and those from GC method, and the accuracy of the established method was better. 
(3)The transfer rate of glycerol during smoking process was within the range from 33% to 41%. [Conclusion] Compared with GC method, 
the enzyme electrode method has high specificity, high stability, fast detection and high sensitivity, which can be suitably applied in 
determining the amount of glycerol in heat-not-burn cigarette and corresponding tobacco material. 
Keywords：enzyme electrode method;  HTP;   glycerol;   biosensor

*Corresponding author. Email：kkbbdy@vip.sina.com

《烟草科技》2020 年第 12 期目次

·烟草农学

烟草甲线粒体基因组序列测定与分析夏

…………………………………夏丽媛，孙为伟，崔　淼，等

湖北恩施烟区长期连作烟田影响南方根结线虫密度的土壤理

　化特性分析…………………施河丽，彭五星，左　梅，等

湘南烟区烤烟上部 6 片叶采收期对烟叶产质量的影响

…………………………………张冰濯，段卫东，张明刚，等

·烟草化学

卷烟主流烟气焦甜、奶香和豆香特征成分组群的分布特征和

　感官贡献…………………………胡安福，范武，夏倩，等

通风对细支烟主流烟气常规成分及 7 种有害成分释放量的　

　影响………………………杨　松，岳保山，孙培健，等

液相色谱富集分离再造烟叶生产浓缩蒸发冷凝液中的香味

　成分…………………………张利涛，李华雨，田泱源，等

·烟草工艺

细支卷烟燃烧锥落头倾向的影响因素

…………………………………喻赛波，谭　超，王诗太，等

烟丝和卷烟机参数对卷烟包灰性能的影响

…………………………………许艳冉，刘舒畅，穆　林，等

·仪器与设备

基于深度学习的卷烟牌号识别方法

…………………………………陈智斌，农英雄，梁　冬，等

ZJ116B 型卷接机组梗签二次分选装置的改进设计

…………………………………潘恒乐，王　俊，陈　锴，等

YB45A 硬盒包装机内衬纸输送装置的改进

…………………………………李家贵，杨　天，孔　臣，等

·综述

烟草主要废弃物在多孔材料领域的研究进展

…………………………………王金棒，贾　楠，汪志波，等


