
《烟草及烟草制品  挥发性有机酸的测定
气相色谱-质谱联用法》标准编制说明

1  工作简况

1.1  任务来源
《烟草及烟草制品  挥发性有机酸的测定 气相色谱-质谱联用法》标准项目由国家烟草专卖局于2010年下达（国烟科2010年91号）。
1.2  项目承担单位、协作单位及主要分工
本标准项目由河南中烟工业有限责任公司牵头承担，共同承担单位包括郑州轻工业学院。项目目标是制订烟草及烟草制品中挥发性有机酸的测定方法标准，主要包括甲酸、乙酸、丙酸、异丁酸、丁酸、异戊酸、戊酸、3-甲基戊酸、4-甲基戊酸、己酸、庚酸、辛酸、壬酸、癸酸。
1.3  主要工作过程

1.3.1  文献调研和项目试验准备阶段

项目组对国内外关于烟草及烟草制品中挥发性有机酸分析、测定的文献报道、资料进行了充分调研和收集，并对收集的资料进行汇总、整理、分类，确定了本项目的总体技术方案和研究的基本方法。

1.3.2  试验研究阶段

项目组根据预定的技术方案，对分析方法进行了不断完善和优化：对样品的前处理方式和条件进行了优选和优化，并进行了相关的验证试验。优化了气质联用仪分析条件；对方法的线性、检出限、重复性和回收率等指标进行了评价，并采用建立的方法，对国内外不同类型烟叶和卷烟样品进行了分析和测定。

1.3.3  标准方法初稿起草阶段

在前期大量试验的基础上撰写了项目试验研究报告，完成了标准方法初稿的起草工作，并将标准方法初稿及项目试验研究报告提交给项目协作单位的相关成员进行审阅，并根据反馈意见对标准方法初稿进行进一步的修改和完善。

1.3.4  比对试验阶段

项目组采用建立的方法分别在河南中烟工业有限责任公司、郑州烟草研究院、红塔烟草（集团）有限责任公司、山东中烟工业有限责任公司、江苏中烟工业公司徐州卷烟厂五家实验室进行了比对实验，考查了方法的再现性。
1.3.5  项目补充修改阶段

项目组根据2012年6月全国烟草标准化技术委员会卷烟分技术委员会对本标准项目的审定结论（进一步选择样品前处理条件及分析方法，包括萃取方式、萃取溶剂的选择，试样取样量、萃取工作溶液使用量的确定，以及色谱分析条件，并对方法进行验证以及与文献方法比对），进一步选择样品前处理条件和分析方法，对试验数据和试验情况进行了交流、分析和讨论，项目组采用修改后的方法分别在河南中烟工业有限责任公司、郑州轻工业学院、郑州烟草研究院、山东中烟工业有限责任公司、湖南中烟工业有限责任公司、江苏中烟工业公司徐州卷烟厂六家实验室再次进行了比对实验。
1.3.6  项目总结阶段

项目组对本标准项目的总体开展情况进行总结，对试验数据和试验情况进行了交流、分析和讨论，进一步修改完善了标准征求意见稿。
2  相关领域的国内外标准研究和制修订情况

烟草中有机酸是对烟叶和卷烟的质量有重要影响与作用的一类物质。它们种类繁多、含量差异大，因此烟草有机酸的分析研究很有意义，长期以来一直受到烟草工作者的重视。有机酸按其挥发性分为：挥发性、半挥发性和非挥发有机酸，其中挥发性有机酸含量很低，最多只有0.1-0.2%，有的只有0.01-0.05%，但挥发性有机酸对烟叶感官质量的影响却远远大于多元酸和高级脂肪酸。常温下，C10以下的低级脂肪酸和部分芳香族酸是液体，也就是平常所说的挥发性酸，这些酸在卷烟抽吸过程中直接进入烟气，故对香味有明显影响，主要包括甲酸、乙酸，丙酸，丁酸，异丁酸，异戊酸，戊酸，3-甲基戊酸，异己酸，己酸，庚酸，辛酸，壬酸。例如：3-甲基戊酸，异戊酸的在烟叶中的相对含量较高；而且C5，C6脂肪族酸中异/正构体的比率较高，这对卷烟感官质量有重要贡献。一般质量好，香气量大的烟叶，其挥发酸含量也比较高。因此，挥发酸的较高含量是优质烟叶的化学特征。

对于烟草中挥发酸已有相关的研究报道，对于烟草中含量较高的甲酸、乙酸、丙酸、丁酸等低分子量脂肪酸，由于它们水溶性强、挥发性强，采用一般的气相色谱方法很难把它们与高级脂肪酸同时进行有效的分离和准确的定量分析，大多数是各实验室自己开发的方法，烟草行业没有自己统一的测定方法。因此建立烟草及烟草制品中挥发性有机酸的测定的行业标准，可以规范烟草挥发酸的测定方法，进一步全面了解挥发酸对卷烟品质的影响，有利于对烟叶原料和中式卷烟质量稳定的控制和监督，同时对提升中式卷烟产品竞争力将有十分重要的意义，对卷烟配方设计亦具有较高的理论和实用价值，因此建立烟草及烟草制品中烟草中挥发酸标准测定方法的研究是十分必要的。目前我国还没有一套完整、系统的烟草中主要挥发性有机酸的分析方法标准。

3  标准编制原则及主要内容确定的依据

3.1  标准适用范围

本标准适用于烟草及烟草制品主要挥发性有机酸，主要包括甲酸、乙酸、丙酸、异丁酸、丁酸、异戊酸、戊酸、3-甲基戊酸、4-甲基戊酸、己酸、庚酸、辛酸、壬酸、癸酸的测定。

3.2  标准编制原则

项目组根据文献调研，并在现有仪器条件可以接受的情况下确定了烟草及烟草制品中挥发性有机酸的分析方法，对实验细节、样品前处理以及仪器分析条件进行了考察和优化，进行了实验室之间的验证实验，考察了方法的重现性和再现性。

3.3  标准主要内容确定的依据

本项目从2010年开始实施，主要进行以下几方面内容的研究。

3.3.1  烟草及烟草制品中挥发性有机酸测定方法的文献收集整理

我国早期烟草行业对有机酸的测定仅局限于总挥发酸的测定，近年来对非挥发酸的研究，并于2009.3.30发布年制定了多元酸（草酸、苹果酸和柠檬酸）测定的标准方法(YC/T 288-2009)，但对单个挥发性酸的研究较少，这对了解和控制挥发性有机酸对烟草品质的影响有较大的局限性。

本项目拟采用振荡溶剂萃取对烟草和烟草制品中挥发性有机酸进行提取，使用GC/MS-SIM（气相色谱/质谱联用-选择离子监测）和内标法对目标化合物进行定量分析，考察多个影响因素，以期得到一种重复性好、稳定性高的烟草和烟草制品中挥发性有机酸的标准分析方法。

3.3.2  分析方法的优化建立

项目组在文献报道方法的基础上，研究确定了采用CG-MSD/SIM对烟草和烟草制品中有机酸进行测定。通过对样品前处理方法的研究，进行了不同萃取溶剂的比较，不同萃取时间的比较，不同萃取方式比较，不同内标物的选择，优化了有机酸的提取方法；确定选用DB－FFAP色谱柱分析目标化合物；通过对气相色谱－质谱分析条件的研究，确定了有机酸的气相色谱－质谱分析条件；考察了分析方法的重复性和回收率，建立了规范的分析方法。

3.3.3  分析方法的共同实验

采用建立的分析方法，项目组对6个不同的烟草样品进行了测定，并组织了6家实验室对6个不同的烟草样品进行了分析测定，每个样品在不同天内测定5次，进行了实验室间的数据比对，评价了各实验室内部的测定结果变异性。

研究数据表明，该标准分析方法稳定性和重复性好、准确性和精确性高，适用于各种类型烟草样品，且该方法操作简便，易于掌握，各个实验室间的测定结果有良好的一致性。

3.4  本标准与被修订标准在标准技术内容、水平方面的对比情况。本标准未涉及该内容。

4  标准预期产生的社会、经济效果

烟草中有机酸是对烟叶和卷烟的质量有重要影响与作用的一类物质。它们种类繁多、含量差异大，因此烟草有机酸的分析研究很有意义，长期以来一直受到烟草工作者的重视。常温下，C10以下的低级脂肪酸也就是平常所说的挥发性酸，这些酸在卷烟抽吸过程中直接进入烟气，故对香味有明显影响，主要包括甲酸、乙酸，丙酸，丁酸，异丁酸，异戊酸，戊酸，3-甲基戊酸，异己酸，己酸，庚酸，辛酸，壬酸。例如：3-甲基戊酸，异戊酸的在烟叶中的相对含量较高；而且C5，C6脂肪族酸中异/正构体的比率较高，这对卷烟感官质量有重要贡献。一般质量好，香气量大的烟叶，其挥发酸含量也比较高。因此，挥发酸的较高含量是优质烟叶的化学特征。制定烟草及烟草制品中挥发性有机酸的标准测定方法，就可以较为准确地测定烟草和烟草制品中挥发性有机酸的含量和组成，比较不同类型烟草之间的差异，对控制烟叶质量和提高烟叶可用性具有重要意义，可为改进我国烟叶质量，促进烟草行业减害降焦进程和发展中式卷烟提供技术依据。

5  采用国际标准和国外先进标准的情况

目前，卷烟主流烟气中的挥发性有机酸的分析方法尚无国际标准，与国外一些文献报道的其它方法相比，本方法检测灵敏度较高，重复性和回收率都很好。完全可以满足标准方法的要求。

6  与有关的现行法律、法规和强制性标准的关系

本标准符合现行法律、法规和强制性标准的要求。

7  重大分歧意见的处理经过和依据

本标准制定过程无重大分歧意见。

8  作为强制性标准或推荐性标准的建议及主要依据

本标准建议作为推荐性烟草行业标准发布。

9  标准宣贯的要求和措施建议

建议以培训班形式定期对各大烟草企业技术中心及各级烟草质检机构相关检验人员进行培训，并颁发资格证书。并定期进行分析结果水平测试，以提高相关机构的检测水平。

10   废止现行有关标准的建议

无。

11  其他应予以说明的事项

无。
《烟草及烟草制品  挥发性有机酸的测定  气相色谱-质谱联用法》
            标准研究项目组

       2013年11月 
PAGE  
5

