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引言：1

三乙酸甘油酯是醋酸纤维滤棒常用的增塑剂。为达

到足够的硬度，三乙酸甘油酯的目标剂量为滤棒总质量

的 6% 至 10%。三乙酸甘油酯及其所含杂质对卷烟的感官

品质也有显著影响。所用的三乙酸甘油酯纯度越高，它

所含的杂质就越少，对吸烟的不利影响就越小。因此，

确定三乙酸甘油酯的纯度（含量）对于卷烟质量控制非

常重要。目前，测定三乙酸甘油酯含量的方法主要有皂

化法、气相色谱法和气相色谱 - 质谱法。由于皂化法操

作繁琐且无法区分单乙酸甘油酯和二乙酸甘油酯等酯化

合物，因此三乙酸甘油酯的含量以酯的总量来评价，因

而测定结果偏高。YC 144— 2008 方法中采用无水乙醇

稀释样品，以气相色谱法测定，面积归一化法定量，操

作简单，但有机溶剂消耗较大，乙醇与三乙酸甘油酯

会发生酯交换反应，导致测定结果不稳定。为此，对

YC144— 2008 标准方法进行了改进，旨在建立一种操作

简单、测定结果准确的烟用三乙酸甘油酯含量测定方法。

1　材料与方法

1.1 材料、试剂和仪器

61个烟用三乙酸甘油酯样品。其中，国产样品60个，

来自28个国内三乙酸甘油酯生产企业，进口样品1个。

无水乙醇、异丙醇（AR，天津市科密欧化学试剂有

限公司）；丙酮（HPLC 级，美国 J T Baker 公司）。

Agilent 6890N 气相色谱仪［配备火焰离子化检测器
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（FID），美国 Agilent 公司］；Eppendorf Research 单道可调

量程移液器（量程分别为 0.5 ～ 10 和 100 ～ 1000μL，配

0.1 ～ 10 和 50 ～ 1000μL 吸头，德国 Eppendorf 公司）。

1.2 样品处理与 GC 分析

移取 10μL 三乙酸甘油酯样品于 2 mL 色谱瓶中，加

入 1 mL 丙酮，混合均匀后进行 GC 分析，检测条件同标

准 YC 144— 2008。

2　结果与讨论

2.1 直接进样对样品检测结果的影响

对化学品纯度即主含量进行检验时，一般采用有机

溶剂稀释后，进样检测，面积归一化法计算；对于液态

纯品，也存在直接进样分析的情况。在本实验中，我们

研究了烟草甘油三乙酸酯的直接进样和分析，这是一种

将 1 mL 甘油三乙酸酯移液到 2 mL 色谱瓶中并用气相色谱

仪检测的方法。实验表明，三乙酸甘油酯样品直接进样

分析的好处是：①无需任何前处理，操作简单；②不使

用溶剂稀释，不会引入来自溶剂的干扰。但实验也发现，

直接进样分析会对结果产生以下影响：①色谱图上色谱

峰较多，出现超过 60 个色谱峰，且主要色谱峰的峰型较

差，这主要是因为样品浓度太大，造成色谱柱过载，在

这种情况下，定量结果不准确；②由于甘油三乙酸酯的

粘度较高，容易停留在注射针的推杆与针头内壁之间的

间隙中，造成样品之间的相互污染。

2.2 稀释溶剂对样品检测结果的影响

2.2.1 稀释溶剂对色谱图的影响

根据二乙酸甘油酯及其主要杂质的溶解度，选择二

乙酸甘油酯和单丙酸、二乙酸甘油酯和单乙酸甘油酯、

无水乙醇、异丙醇和丙酮作为稀释溶剂，并考虑各种稀
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释溶剂对测量结果的影响。即参照标准 YC 144— 2008，

分别以无水乙醇、异丙醇和丙酮将三乙酸甘油酯样品稀

释 100 倍后，进行 GC 检测。结果发现：①在 3 种溶剂的

纯溶剂色谱图中，3 min 后无色谱峰出现，在三乙酸甘油

酯样品色谱图中，直接进样前 4 分钟未出现色谱峰。这

表明三种溶剂均不含干扰甘油三乙酸酯测量的杂质。②

用无水乙醇稀释三乙酸甘油酯后的进样色谱图，色谱峰

个数较少，4 min 后只有 4 个色谱峰，且峰面积相对于直

接进样时明显减少，这主要是由于稀释作用引起的；但

在乙醇溶剂峰附近出现 1 个较强色谱峰，该峰被证实为

乙酸乙酯，换言之，推测乙酸乙酯不存在于乙醇溶剂中，

直接进样三乙酸甘油酯样品时不存在，存在于三乙酸甘

油酯的乙醇稀释系统中，由三乙酸甘油酯和乙醇作用产

生。乙醇与甘油三乙酸酯发生酯交换反应生成乙酸乙酯。

③异丙醇和丙酮溶剂空白色谱图，甘油三乙酸甘油酯样

品直接进样分析色谱图，样品用异丙醇和丙酮稀释后的

色谱图未检测到含有干扰三乙酸甘油酯纯度测量的组分

的异丙醇和丙酮溶剂，也未检测到新的色谱峰。这表明

在这些实验条件下异丙醇和丙酮不与甘油三乙酸酯反应。

2.2.2 稀释溶剂对三乙酸甘油酯含量的影响

例如，实验表明各种稀释溶剂也会影响甘油三乙酸

酯含量的测量。当使用丙酮和异丙醇作为稀释溶剂时，

结果一致，样品稳定，48 小时内变化不大。另一方面，

当乙醇用作稀释溶剂时，有三个样品（3#、7#、10#）与

用丙酮和异丙醇作为稀释剂得到的结果非常一致，结果

稳定。随着不稳定性和储存期的延长，甘油三乙酸酯的

含量都有不同程度的下降。

综上，乙醇会与三乙酸甘油酯发生酯交换反应，但

在不同样品体系中的反应速率不同。理论上，酯交换反

应的程度与体系的酸（碱）度有关。因此，实验测定了

该 10 个样品的酸度，发现 3#、7# 和 10# 这 3 个样品的酸

度值较高，均大于 0.025%，超过了 YC 144— 2008 标准

中对酸度 0.010% 的限量要求，而其他 7 个样品的酸度值

均小于 0.008%。实验数据验证了理论推断，即样品的酸

（碱）度不同，其与乙醇的反应程度不同，导致含量测

定结果偏低的程度也不同；若体系的酸度较高，该反应

也可能被抑制，使乙醇稀释体系结果与丙酮和异丙醇稀

释体系结果相同。因此，不宜采用无水乙醇来稀释三乙

酸甘油酯样品，三乙酸甘油酯样品可以用异丙醇和丙酮

稀释。然而，异丙醇也可能与甘油三乙酸酯反应。实验

表明，在三乙酸甘油酯异丙醇稀释系统中加入高浓度的

氢氧化钠溶液可以催化异丙醇和三乙酸。由于甘油酯的

反应，异丙醇稀释溶剂的碱度不足以催化反应，但还应

密切注意可能发生的碱性污染、异丙醇和甘油三乙酸酯

的反应。三乙酸甘油酯中的丙酮溶液是稳定的，因此选

择丙酮作为三乙酸甘油酯含量测量系统的稀释溶剂。

2.3 稀释倍数对样品检测结果的影响

实验考察了以丙酮对样品作不同稀释倍数稀释时的

情况，结果发现：①稀释倍数为 5 倍时，色谱峰前伸，

峰型较差，稀释倍数大于 50 倍时，色谱峰型较好，即

随着稀释倍数的增大，三乙酸甘油酯浓度降低，峰面积

逐渐减小，峰型逐渐变得对称，适合于定量；②随着稀

释倍数的增大，色谱图上色谱峰个数逐渐减少，数据见

表 2。由表 2 可知，从稀释倍数 5 增大到稀释倍数 100 时，

4min 后色谱峰个数从 45 个逐渐减少到 4 个，仅保留三乙

酸甘油酯和主要杂质二乙酸甘油酯、单乙酸甘油酯和单

丙酸二乙酸甘油酯的色谱峰，这是由于稀释倍数增大时，

三乙酸甘油酯和杂质的浓度变低，导致一些杂质成分在

色谱上不能出峰；③随着稀释倍数的增大，三乙酸甘油

酯含量逐渐增加，数据见表 2，这是由于稀释倍数增大，

色谱峰个数减少，在面积归一化法的计算方式下，导致

三乙酸甘油酯含量相对增加，但表显示这种变化幅度较

小，只体现在小数点后第 2 位，而 YC 144— 2008 标准中

要求酯含量测定结果保留到小数点后 1 位，且两次测定

结果的极差小于 0.2%。综上，在面积归一化法定量方式

下，稀释倍数对主成分三乙酸甘油酯含量的测定结果几

乎没有影响，但考虑到色谱峰型和样品主要杂质的影响，

选择稀释倍数为 100 倍。

2.4 取样量对样品检测结果的影响

实验考察了在稀释倍数保持在 100 倍时取样量对含

量结果的影响，结果显示，当取样量分别为 0.005，0.01，

0.05，0.1，0.2，0.5 和 1.0 mL 时，三乙酸甘油酯含量分别

为 99.39%，99.39%，99.38%，99.38%，99.39%，99.38%

和 99.39%，即随着取样量的不同，三乙酸甘油酯含量结

果无显著差异，数据的极差为 0.01%，远低于 YC 144—

2008 标准中两次测定结果极差小于 0.2% 的规定。因此，

本方法将 YC 144— 2008 标准中三乙酸甘油酯含量测定的

试样制备方法改进为“移取 10μL 三乙酸甘油酯样品于

2 mL 色谱瓶中，加入 1 mL 丙酮，混合均匀后气相色谱法

测定”，该操作具有以下优势：①取样量即移取体积为

10μL，是原方法 0.5 mL 用量的 0.02 倍，以移液器移取，

方便易行；②所用容器是气相色谱仪配套使用的 2 mL 色

谱瓶，比原方法减少了容量瓶的使用，节省耗材成本；

③稀释溶剂用量为 1 mL，是原方法 50 mL 的 0.02 倍，节
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省了试剂成本；④本方法稀释溶剂一次性加入，体积不

再常数，此时的稀释度约为 101 倍，与原方法 100 倍相差

1%。所得色谱图中色谱峰的数量、面积和来源方法没有

显著差异，定量结果没有显著差异。

2.5 方法的重复性

为了测量该方法的重现性，选择了三个具有不同

三乙酸甘油酯含量水平的样品，每个样品平行测量 6

次。测量结果如表 3 所示。表 3 显示测得的相对标准偏

差（RSD）小于 0.009%，测得范围小于 0.02%，满足 YC 

144— 2008 的要求，表明它可以满足测量要求。

2.6 实际样品测定结果

采用本方法对 61 个烟用三乙酸甘油酯样品进行了检

测，结果显示，所有样品的结果均≥ 99.0%。其中，仅

1 个样品的检测结果为 99.0%，处于三乙酸甘油酯含量

指数定义的临界点。3 个样品的检测结果为 99.3%，2 个

样品的检测结果为 99.4%，其他 55 个样品的含量结果

≥ 99.5%。

3　结论

对 YC 144-2008 标准方法的稀释溶剂、样品移液量

和容器等因素进行了研究和优化，以建立一种新的气相

色谱法测量三乙酸甘油酯含量。该方法操作简便，有机

溶剂消耗少，结果稳定可靠，可替代 YC 144-2008 烟草

中三乙酸甘油酯含量测定方法。
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