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《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》
技术报告

1  概述
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[1-4]。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[5]。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地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[6-11]。因此建立烟草及烟草制品中挥发性有机酸测定的行业标准，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。
本项目利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，使用气相色谱/质谱联用-选择离子监测法进行测定，采用内标法进行定量分析。
2  实验

2.1  仪器与试剂

    甲基叔丁基醚、乙酸乙酯、二氯甲烷，乙腈、丙酮、乙醚均为色谱纯试剂，甲酸、乙酸，丙酸，丁酸，异丁酸，异戊酸，戊酸，3-甲基戊酸， 4-甲基戊酸、己酸，庚酸，辛酸，壬酸，癸酸等十四种标准挥发酸物质和丙酸苯乙酯均为分析纯试剂，纯度≥98%。
    分析天平：感量0.1 mg天平，振荡器，弹性毛细管柱DB-5MS、DB-INNOWAX、 DB-FFAP 柱，规格为30m×0.25mm×0.25µm。
2.2  溶液配制

2.2.1  内标萃取溶液
2.2.1.1  内标萃取储备液

准确称取约0.18 g丙酸苯乙酯置于100 mL的容量瓶中，精确至0.0001 g，加入丙酮定容至刻度。该储备液在-20℃冰箱内存放，有效期为3个月。
2.2.1.2  内标萃取溶液的配制
准确移取内标萃取储备液5.0 mL加入500 mL容量瓶中，加入丙酮(4.1)定容至刻度。该内标萃取溶液应在使用前配制。
2.2.2  有机酸标准溶液
2.2.2.1  混酸（除甲酸、乙酸外其余各酸混合液）储备液的配制
2.2.2.1. 1  混酸一级储备液

按表1准确称取有机酸丙酸、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，置于100 mL容量瓶中，精确至0.0001 g，加入内标萃取溶液定容至刻度，为混酸一级储备液。该储备液在-20℃冰箱内存放，有效期为3个月。
2.2.2.1.2  混酸二级储备液

准确移取混酸一级储备液 1.0 mL置于50mL容量瓶中，加入内标萃取溶液定容至刻度，为混酸二级储备液。该储备液在-20℃冰箱内存放，有效期为3个月。

2.2.2.1.3  有机酸储备液

分别准确称取甲酸和乙酸各0.07 g，精确至0.0001 g，移取混酸二级储备液1.0 mL置于50mL容量瓶中，用内标萃取溶液定容至刻度。该储备液在-20℃冰箱内存放，有效期为3个月。
表1  混酸储备液中各混酸的称取质量
	序号
	有机酸
	质量（g）

	1
	丙酸
	1.6

	2
	丁酸
	0.2

	3
	异丁酸
	1.0

	4
	戊酸
	0.6

	5
	异戊酸
	2.5

	6
	3-甲基戊酸
	0.2

	7
	4-甲基戊酸
	0.2

	8
	己酸
	0.5

	9
	庚酸
	0.2

	10
	辛酸
	0.4

	11
	壬酸
	0.5

	12
	癸酸
	0.5


2.2.2.2  有机酸校准溶液

分别准确移取0.5mL、1.0mL、2.0mL、5.0mL、10.0mL的有机酸储备液至25mL容量瓶中，用内标萃取溶液定容至刻度。此五个标准溶液以及有机酸储备液为系列校准溶液。该有机酸校准溶液应在使用前配制。

2.3  样品的前处理

称取5.0g烟草或烟草制品的粉末于50mL三角锥形瓶内，精确至0.0001g，移取15.0mL内标萃取溶液于萃取瓶中，置于振荡器上，120r/min条件下振荡萃取60min。静置后取上层有机相过0.45 μm有机相滤膜，处理好的样品萃取液应在1天内进行分析。
2.4  气相色谱/质谱联用仪条件

色谱柱：推荐使用熔融石英毛细管柱，30 m x 0.25 mm x 0.25 µm，固定相：硝基对苯二酸改性的聚乙二醇。

载气：氦气，载气流速：1.0 mL/min；进样口温度：250℃；有机酸的检测：进样量2 µL，分流进样，分流比10:1。

程序升温：初始温度：50℃；初始时间：2min； 以4℃/min速率由50℃升至190℃，保持0min， 240℃后运行10min，总运行时间：47 min。
检测器：质谱检测器；溶剂延迟：13.5min；电离电压：70ev；离子源温度：230℃；传输线温度：240℃；质谱扫描方式：选择离子监测（SIM）。质谱检测器检测有机酸的保留时间及定量、定性离子见表2。
表2  质谱检测器检测有机酸的保留时间及定量、定性离子

	序号
	化合物名称
	保留时间（min）
	定量离子（m/z）
	定性离子（m/z）

	1
	乙酸
	14.34
	60
	-

	2
	甲酸
	16.05
	46
	-

	3
	丙酸
	16.96
	74
	57

	4
	异丁酸
	17.80
	73
	88

	5
	丁酸
	19.53
	60
	73

	6
	异戊酸
	20.69
	60
	87

	7
	戊酸
	22.59
	60
	73

	8
	3-甲基戊酸
	24.05
	60
	87

	9
	4-甲基戊酸
	24.35
	73
	60

	10
	己酸
	25.46
	60
	73

	11
	庚酸
	28.29
	60
	73，101

	12
	辛酸
	30.81
	60
	73， 115

	13
	壬酸
	33.30
	60
	73，129

	14
	癸酸
	35.68
	60
	73，172

	15
	丙酸苯乙酯(内标)
	26.94
	104
	57


2.5  标准曲线的制作

采用气相色谱-质谱联用仪测定有机酸标准系列溶液，得到14种有机酸和内标(丙酸苯乙酯)的积分峰面积，分别用14种有机酸的积分面积与内标峰面积的比值作为纵坐标，各化合物的浓度与内标浓度比值作为横坐标，分别建立14种有机酸的校正曲线。对校正数据进行线性回归，R2应不小于0.99。测定样品时，根据样品中的峰面积计算样品萃取液中14种有机酸的浓度（μg/mL）。
3  结果与讨论

3.1  不同色谱柱系统适应性研究
实验中需要进行检测的挥发性有机酸为极性化合物，因此选择对可用于极性化合物分析的色谱柱进行分析比较，选用的色谱柱为30m×0.25mm×0.25μm规格的DB-5MS、HP-INNOWax、DB-FFAP色谱柱。
DB-5MS色谱柱的固定相为（5%）-二苯基（95%）-二甲基亚芳基硅氧烷共聚物，该固定相具有非常好的惰性和热稳定性，可用来分离对各种化合物，尤其是对于中性化合物分离效果较佳，但对于极性较强的化合物易造成严重拖尾现象，不适合本实验所提及的甲酸、乙酸和丙酸等挥发性酸的分离。

HP-INNOWax色谱柱的固定相为键合/交联聚乙醇，DB-FFAP色谱柱的固定相为硝基对苯二甲酸改性的聚乙二醇，这两种色谱柱均有很好的惰性，被广泛使用在极性物质的分析检测，对各种极性化合物如酸、醛和醇类均可以得到很尖锐的峰形，不需要用酸和醇或其它衍生化试剂处理，直接使用这两种色谱柱进行游离脂肪酸分析的报道也有很多。对本实验所提及的甲酸、乙酸和丙酸等极性化合物在HP-INNOWax、DB-FFAP色谱柱都可以很好的进行分析，其峰形明显优于DB-5MS的峰形。
比较HP-INNOWax和DB-FFAP两种色谱柱，后者属于超高惰性的低流失柱，更适宜于大量样品的重复分析检测，因此最后确定选用DB-FFAP色谱柱分析目标化合物，色谱图如图1和图2所示。
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图1 DB-FFAP柱标准物质色谱图
1—乙酸，2—甲酸，3—丙酸，4—异丁酸，5—丁酸，6—异戊酸，7—戊酸，8—3-甲基戊酸，

9—4-甲基戊酸，10—己酸，11—丙酸苯乙酯（内标），12—庚酸，13—辛酸，14—壬酸，

15—癸酸
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图2 DB-FFAP柱典型烟草样品色谱图
1—乙酸，2—甲酸，3—丙酸，4—异丁酸，5—丁酸，6—异戊酸，7—戊酸，8—3-甲基戊酸，

9—4-甲基戊酸，10—己酸，11—丙酸苯乙酯（内标），12—庚酸，13—辛酸，14—壬酸，

15—癸酸

3.2  内标物质的选择
实验中选用2-己烯酸、丙酸苯乙酯为内标物质，进行了比较分析，结果表明：2-己烯酸的纯度难以达到要求，如图3所示，2-己烯酸的三种同分异构体干扰到有机酸的出峰时间;而丙酸苯乙酯与其他挥发性有机酸分离情况较好，最终确定选择丙酸苯乙酯作为内标物质。
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图3   2-己烯酸的总离子流图  
3.3  不同萃取溶剂的比较
选用二氯甲烷、乙醚、甲基叔丁基醚、乙酸乙酯、丙酮和乙腈等六种溶剂进行萃取效率的比较，由于乙酸乙酯中残留的乙酸对测定结果干扰较大，故舍弃。比较其他溶剂萃取效率结果见表3。可知乙醚与丙酮萃取效率较高，二氯甲烷的萃取效率最低，考虑到乙醚的挥发性较强，且丙酮的整体萃取效率较高，因此确定选择丙酮作为萃取溶液。萃取条件：120r/min条件下振荡萃取60min。
表3  不同萃取溶剂的萃取效率比较（μg/g）
	挥发酸
	二氯甲烷
	乙醚
	甲基叔丁基醚
	乙腈
	丙酮

	甲酸
	239.23
	347.46
	286.44
	357.49
	366.64

	乙酸
	372.32
	485.91
	467.44
	445.33
	490.5

	丙酸
	2.51
	2.23
	3.04
	2.21
	6.04

	异丁酸
	0.99
	0.75
	0.92
	0.81
	0.99

	丁酸
	3.10
	2.00
	2.69
	2.21
	2.74

	异戊酸
	24.79
	17.27
	18.71
	15.62
	19.14

	戊酸
	1.41
	0.76
	0
	0
	1.94

	3-甲基戊酸
	0.69
	0.13
	0
	0
	0.72

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0

	己酸
	2.54
	2.23
	1.91
	1.61
	2.96

	庚酸
	0.25
	0.29
	0.24
	0.41
	0.28

	辛酸
	8.51
	5.14
	3.39
	2.87
	7.68

	壬酸
	3.64
	2.49
	1.93
	1.54
	3.63

	癸酸
	0.26
	0.43
	0.24
	0
	0.21

	总量
	660.24
	867.09
	786.95
	830.1
	903.47


3.4  不同萃取时间的比较
分别采取不同振荡和超声对同一样品提取时间进行比较，选用丙酮作为萃取溶剂，其中振荡提取选取30min、40min、50min、60min、70min、80min进行比较，超声提取选用10min、20min、30min、40min进行比较。结果如表4-5所示，不同提取时间对挥发性有机酸的提取测定结果有明显差异，振荡60min的提取效果相对较高，超声30min的提取效果相对较高。
表4  不同振荡萃取时间的测定结果（μg/g）
	挥发酸
	30min
	40min
	50min
	60min
	70min
	80min

	甲酸
	329.99
	343.81
	364.1
	368.64
	361.57
	355.12

	乙酸
	415.04
	429.6
	470.15
	490.5
	491.53
	484.7

	丙酸
	3.91
	5.19
	5.28
	6.04
	5.93
	5.89

	异丁酸
	0.57
	0.56
	0.55
	0.99
	0.82
	0.81

	丁酸
	2.56
	2.63
	2.72
	2.74
	2.55
	2.56

	异戊酸
	11.39
	14.36
	15.01
	19.14
	18.01
	17.98

	戊酸
	1.39
	1.45
	1.58
	1.94
	1.48
	1.39

	3-甲基戊酸
	0.24
	0.53
	0.7
	0.72
	0.65
	0.63

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	己酸
	1.19
	1.45
	1.69
	1.76
	1.8
	1.7

	庚酸
	0.12
	0.15
	0.22
	0.28
	0.26
	0.25

	辛酸
	2.25
	3.13
	5.61
	7.68
	7.77
	7.92

	壬酸
	1.16
	2.39
	2.95
	3.63
	3.69
	3.46

	癸酸
	0
	0.086
	0.194
	0.21
	0.19
	0.18

	总量
	769.81
	805.336
	870.754
	904.27
	896.25
	882.59


表5  不同超声萃取时间的测定结果（μg/g）
	挥发酸
	10min
	20min
	30min
	40min

	甲酸
	318.56
	338.36
	351.92 
	339.65

	乙酸
	406.12
	441.79
	488.04 
	478.32

	丙酸
	3.03
	4.58
	6.52 
	6.41

	异丁酸
	0.46
	0.75
	0.90 
	0.84

	丁酸
	0.87
	1.63
	2.00
	1.89

	异戊酸
	10.42
	15.21
	17.28 
	16.43

	戊酸
	0.49
	0.92
	1.18 
	1.06

	3-甲基戊酸
	0.21
	0.43
	0.58 
	0.52

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0

	己酸
	1.04
	1.53
	1.70 
	1.55

	庚酸
	0.04
	0.09
	0.11 
	0.10

	辛酸
	3.11
	5.96
	7.12 
	7.08

	壬酸
	0.49
	1.12
	1.24 
	1.23

	癸酸
	0.07
	0.12
	0.15 
	0.14

	总量
	744.91
	812.49
	878.74
	855.22


3.5  不同萃取方式的比较
实验选用振荡和超声两种方式进行萃取效率的比较，结果如表6所示，所选3种溶剂均为振荡优于超声萃取。振荡萃取条件： 120r/min条件下振荡萃取60min；超声萃取条件：超声萃取30min。
表6   不同萃取方式的测定结果（μg/g）
	挥发酸
	乙醚
（振荡）
	乙醚
（超声）
	甲基叔丁基醚（振荡）
	甲基叔丁基醚（超声）
	丙酮
（振荡）
	丙酮
（超声）

	甲酸
	342.62 
	327.16 
	287.39 
	280.49 
	368.64
	351.92 

	乙酸
	484.75 
	444.75 
	467.66 
	423.37 
	490.5
	488.04 

	丙酸
	2.24 
	2.58 
	3.05 
	3.10 
	6.04
	6.52 

	异丁酸
	0.75 
	0.80 
	0.92 
	0.99 
	0.99
	0.90 

	丁酸
	2.00
	2.54
	2.70
	2.53
	2.74
	2.00

	异戊酸
	17.33 
	16.75 
	18.77 
	17.52 
	19.14
	17.28 

	戊酸
	0.73 
	0.61 
	0.00 
	0.00 
	1.94
	1.18 

	3-甲基戊酸
	0.13 
	0.06 
	0.00 
	0.00 
	0.72
	0.58 

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	己酸
	2.23
	2.08 
	1.91
	1.94 
	1.76
	1.70 

	庚酸
	0.29
	0.15
	0.24
	0.10 
	0.28
	0.11 

	辛酸
	5.14
	5.05 
	3.39
	3.00 
	7.68
	7.12 

	壬酸
	2.49 
	2.56 
	1.94 
	1.78 
	3.63
	1.24 

	癸酸
	0.43 
	0.35 
	0.24 
	0.22 
	0.21
	0.15 

	总量
	861.13
	805.44
	788.21
	735.04
	904.27
	878.74


3.6不同萃取溶剂使用比例的比较
根据以上实验的结果，最终选用丙酮作为溶剂，振荡方式进行萃取，振荡萃取条件： 120r/min条件下振荡萃取60min，在实验过程中对于不同萃取溶剂的使用比例进行优化，从表7中的结果可以看出，同样萃取溶剂使用量的情况下，在使用15mL丙酮时，萃取5g样品时达到稳定的萃取效果，随着样品量的进一步加大，在萃取过程中容易产生样品挂壁现象，导致萃取不完全，产生数据分析误差。
表7   不同萃取溶剂使用比例的测定结果（μg/g）

	挥发酸
	2g样品/

15mL丙酮
	4g样品/

15mL丙酮
	5g样品/

15mL丙酮
	6g样品/

15mL丙酮

	甲酸
	341.46
	361.63
	368.64
	360.59

	乙酸
	466.1
	477.99
	490.5
	468.47

	丙酸
	5.92
	6.03
	6.04
	5.98

	异丁酸
	0.94
	0.99
	0.99
	0.97

	丁酸
	2.67
	2.72
	2.74
	2.61

	异戊酸
	18.75
	19.11
	19.14
	19.02

	戊酸
	1.88
	1.91
	1.94
	1.84

	3-甲基戊酸
	0.73
	0.72
	0.72
	0.69

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0

	己酸
	1.71
	1.75
	1.76
	1.68

	庚酸
	0.27
	0.28
	0.28
	0.27

	辛酸
	7.59
	7.64
	7.68
	7.61

	壬酸
	3.56
	3.62
	3.63
	3.57

	癸酸
	0.2
	0.21
	0.21
	0.2

	总量
	851.78
	884.6
	904.27
	873.5


3.7  工作曲线与检测限、定量限
将不同浓度的混合标样分别进行GC-MS分析，并用各种目标化合物定量离子色谱峰的面积与内标化合物定量离子色谱峰的面积比值与化合物浓度与内标浓度比值进行回归分析，得回归方程及其相关参数，见表8。将最低浓度的标准溶液平行测定5次，所得测定结果标准偏差的3倍即为测定方法的检测限，所得测定结果标准偏差的10倍即为测定方法的定量限。结果表明，在烟草中挥发性有机酸的含量范围内，质谱检测器响应与14种化合物的浓度呈良好的线性关系。
表8  分析方法的线性范围和检测限

	挥发酸
	回归方程
	R2
	检测限（μg/g）
	定量限（μg/g）

	甲酸
	Y=7.837*10-3x
	0.9983
	8.25 
	27.50 

	乙酸
	Y=8.071*10-3x+1.356*10-1
	0.9986
	11.43 
	38.10 

	丙酸
	Y=7.993*10-6x+8.398*10-4
	0.9986
	1.22 
	4.07 

	异丁酸
	Y=7.929*10-6x+3.108*10-4
	0.9987
	0.22 
	0.73 

	丁酸
	Y=2.213*10-5x+1.819*10-4
	0.9990
	0.18 
	0.60 

	异戊酸
	Y=2.434*10-5x+1.93*10-3
	0.9992
	0.79 
	2.63 

	戊酸
	Y=2.499*10-5x+4.911*10-4
	0.9994
	0.24 
	0.80 

	3-甲基戊酸
	Y=2.086*10-5x+3.134*10-4
	0.9996
	0.09 
	0.30 

	4-甲基戊酸
	Y=7.229*10-6x+5.111*10-5
	0.9990
	0.18 
	0.60 

	己酸
	Y=2.113*10-5x+6.056*10-4
	0.9997
	0.29 
	0.97 

	庚酸
	Y=1659*10-5x+1.034*10-3
	0.9986
	0.07 
	0.23 

	辛酸
	Y=1.466*10-5x+2.181*10-3
	0.9998
	0.51 
	1.70 

	壬酸
	Y=1.175*10-5x+7.010*10-4
	0.9997
	0.23 
	0.77 

	癸酸
	Y=1.016*10-5x+2.004*10-4
	0.9998
	0.05 
	0.17 


3.8  重复性和回收率

对同一烟草样品进行5次日内和日间平行测定（见表9-10），考察了方法的重复性，并在高、中、低三个含量水平上进行了回收率的测定（样品加标法，见表11）。结果表明，14种挥发性有机酸日内、日间测定结果的变异系数分别在1.13%-4.45%、1.38%-6.94%之间，除甲酸的回收率为86.51%-89.46%，其余各酸的回收率都在92%-107%之间，因此该方法重复性较好，回收率较高。

表9  方法的日内重复性测定结果 （μg/g）
	挥发酸
	实验1#
	实验2#
	实验3#
	实验4#
	实验5#
	平均值
	RSD(%)

	甲酸
	356.91
	359.28
	342.62
	356.26
	346.78
	352.37
	2.06

	乙酸
	487.04
	495.68
	489.78
	492.61
	481.26
	489.27
	1.13

	丙酸
	6.56
	6.78
	6.56
	6.92
	6.67
	6.70
	2.30

	异丁酸
	0.92
	0.87
	0.87
	0.94
	0.91
	0.90
	3.45

	丁酸
	2.79
	2.69
	2.71
	2.72
	2.81
	2.74
	1.91

	异戊酸
	17.34
	16.65
	15.99
	17.21
	17.36
	16.91
	3.49

	戊酸
	1.18
	1.16
	1.25
	1.21
	1.11
	1.18
	4.45

	3-甲基戊酸
	0.58
	0.57
	0.55
	0.54
	0.53
	0.55
	3.74

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	--

	己酸
	1.69
	1.75
	1.68
	1.77
	1.72
	1.72
	2.23

	庚酸
	0.26
	0.26
	0.28
	0.28
	0.27
	0.27
	3.70

	辛酸
	7.15
	7.11
	7.21
	6.98
	7.22
	7.13
	1.36

	壬酸
	1.26
	1.25
	1.21
	1.19
	1.26
	1.23
	2.60

	癸酸
	0.15
	0.14
	0.15
	0.15
	0.14
	0.15
	3.75


表10  方法的日间重复性测定结果 （μg/g）
	挥发酸
	第1天
	第2天
	第3天
	第4天
	第5天
	平均值
	RSD(%)

	甲酸
	356.92
	341.16
	349.21
	342.97
	361.21
	350.29
	2.48

	乙酸
	488.04
	493.21
	495.61
	478.66
	484.95
	488.09
	1.38

	丙酸
	6.52
	6.51
	6.87
	6.42
	6.38
	6.54
	2.96

	异丁酸
	0.91
	0.91
	0.87
	0.92
	0.89
	0.90
	2.22

	丁酸
	2.78
	2.61
	2.88
	2.69
	2.72
	2.74
	3.70

	异戊酸
	17.28
	16.42
	16.16
	18.21
	18.11
	17.24
	5.46

	戊酸
	1.18
	1.25
	1.24
	1.06
	1.26
	1.20
	6.94

	3-甲基戊酸
	0.58
	0.54
	0.51
	0.61
	0.55
	0.56
	6.87

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	--

	己酸
	1.72
	1.65
	1.78
	1.59
	1.81
	1.71
	5.31

	庚酸
	0.28
	0.26
	0.29
	0.28
	0.26
	0.27
	4.90

	辛酸
	7.12
	7.11
	7.65
	6.99
	7.32
	7.24
	3.58

	壬酸
	1.24
	1.16
	1.28
	1.33
	1.25
	1.25
	4.97

	癸酸
	0.15
	0.16
	0.15
	0.14
	0.16
	0.15
	5.50


表11  方法的回收率（%）
	挥发酸
	低浓度
	中浓度
	高浓度

	甲酸
	86.51
	87.31
	89.46

	乙酸
	97.69
	102.96
	103.33

	丙酸
	95.81
	100.12
	98.87

	异丁酸
	96.88
	104.92
	101.34

	丁酸
	92.76
	99.6
	97.81

	异戊酸
	97.16
	95.29
	104.69

	戊酸
	94.36
	96.13
	98.39

	3-甲基戊酸
	97.48
	101.72
	99.04

	4-甲基戊酸
	98.84
	95.17
	97.65

	己酸
	97.84
	96.86
	98.44

	庚酸
	95.57
	96.42
	103.91

	辛酸
	106.81
	102.34
	96.35

	壬酸
	98.2
	97.28
	105.77

	癸酸
	95.34
	102.28
	106.73


3.9   混酸储备液及有机酸储备液有效期
将同一批次配置的混酸一级储备液、混酸二级储备液和有机酸储备液存放于-20℃冰箱内，在三个月中，多次使用首次配置的混酸一级储备液、混酸二级储备液和有机酸储备液配置有机酸系列校准溶液，对同一样品进行分析检测，确定混酸储备液及有机酸储备液的有效期，表12-14中的实验结果表明，三种储备液存放于-20℃冰箱，在三个月内可以保持稳定，能够有效用于校准溶液的配制。

表12  不同时间混酸一级储备液校准溶液的测定结果（μg/g）

	挥发酸
	第一次
	1个月
	2个月
	3个月

	甲酸
	363.89 
	359.13 
	374.94 
	352.05 

	乙酸
	488.71 
	494.41 
	495.32 
	480.67 

	丙酸
	5.80 
	6.11 
	6.32 
	5.94 

	异丁酸
	0.95 
	1.04 
	1.02 
	0.96 

	丁酸
	2.63 
	2.57 
	2.75 
	2.66 

	异戊酸
	18.37 
	18.19 
	19.32 
	18.03 

	戊酸
	1.86 
	1.96 
	1.93 
	1.89 

	3-甲基戊酸
	0.69 
	0.73 
	0.71 
	0.66 

	4-甲基戊酸
	0 
	0 
	0 
	0 

	己酸
	1.69 
	1.75 
	1.62 
	1.78 

	庚酸
	0.27 
	0.26 
	0.30 
	0.29 

	辛酸
	7.37 
	7.17 
	7.55 
	7.63 

	壬酸
	3.48 
	3.64 
	3.71 
	3.62 

	癸酸
	0.20 
	0.21 
	0.19 
	0.21 

	总量
	895.93 
	897.17 
	915.68 
	876.39 


表13  不同时间混酸二级储备液配置校准溶液的测定结果（μg/g）
	挥发酸
	第一次
	1个月
	2个月
	3个月

	甲酸
	363.89 
	360.65 
	379.04 
	356.61 

	乙酸
	488.71 
	498.59 
	472.62 
	500.67 

	丙酸
	5.80 
	5.82 
	6.18 
	5.89 

	异丁酸
	0.95 
	0.98 
	0.89 
	1.00 

	丁酸
	2.63 
	2.56 
	2.77 
	2.72 

	异戊酸
	18.37 
	17.33 
	17.49 
	17.87 

	戊酸
	1.86 
	1.94 
	1.81 
	1.96 

	3-甲基戊酸
	0.69 
	0.65 
	0.69 
	0.74 

	4-甲基戊酸
	0 
	0 
	0 
	0 

	己酸
	1.69 
	1.71 
	1.56 
	1.59 

	庚酸
	0.27 
	0.28 
	0.27 
	0.25 

	辛酸
	7.37 
	7.49 
	7.54 
	7.21 

	壬酸
	3.48 
	3.31 
	3.41 
	3.52 

	癸酸
	0.20 
	0.20 
	0.21 
	0.20 

	总量
	895.93 
	901.51 
	894.48 
	900.23 


表14  不同时间有机酸储备液校准溶液的测定结果（μg/g）
	挥发酸
	第一次
	1个月
	2个月
	3个月

	甲酸
	363.89 
	363.43 
	370.42 
	361.31 

	乙酸
	488.71 
	478.69 
	505.26 
	513.14 

	丙酸
	5.80 
	5.93 
	6.35 
	6.41 

	异丁酸
	0.95 
	0.99 
	0.91 
	0.93 

	丁酸
	2.63 
	2.55 
	2.68 
	2.61 

	异戊酸
	18.37 
	19.83 
	17.61 
	19.04 

	戊酸
	1.86 
	1.81 
	1.79 
	1.74 

	3-甲基戊酸
	0.69 
	0.63 
	0.70 
	0.72 

	4-甲基戊酸
	0 
	0 
	0 
	0 

	己酸
	1.69 
	1.61 
	1.73 
	1.62 

	庚酸
	0.27 
	0.29 
	0.25 
	0.26 

	辛酸
	7.37 
	7.19 
	7.06 
	7.64 

	壬酸
	3.48 
	3.37 
	3.58 
	3.55 

	癸酸
	0.20 
	0.19 
	0.19 
	0.21 

	总量
	895.93 
	886.51 
	918.53 
	919.18 


3.10  色谱柱使用寿命
为考察试验方法对色谱柱的使用寿命的影响，在同一仪器上使用本实验方法进行连续进样，对同一样品进行检测，从图4-7和表15可以看出，经过4000次连续进样后，色谱柱对于目标挥发性有机酸仍然能够具有较优的分离效果，且色谱峰形基本不变，对于同一样品的检测结果无明显差异。
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图4 100次进样后标准物质选择离子色谱图
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图5 2000次进样后标准物质选择离子色谱图
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图6 3000次进样后标准物质选择离子色谱图
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图7 4000次进样后标准物质选择离子色谱图
表15   连续进样的测定结果（μg/g）

	挥发酸
	100次

进样后
	2000次
进样后
	3000次
进样后
	4000次
进样后

	甲酸
	363.89
	350.82
	384.27
	375.09

	乙酸
	488.71
	469.26
	503.61
	474.98

	丙酸
	5.80
	5.68
	6.09
	5.95

	异丁酸
	0.95
	0.91
	0.99
	0.98

	丁酸
	2.63
	2.48
	2.72
	2.67

	异戊酸
	18.37
	17.91
	18.86
	18.45

	戊酸
	1.86
	1.77
	1.95
	1.81

	3-甲基戊酸
	0.69
	0.65
	0.73
	0.71

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0

	己酸
	1.69
	1.57
	1.75
	1.72

	庚酸
	0.27
	0.25
	0.28
	0.28

	辛酸
	7.37
	6.83
	7.64
	7.54

	壬酸
	3.48
	3.23
	3.65
	3.57

	癸酸
	0.20
	0.19
	0.21
	0.21

	总量
	895.93
	861.55
	932.75
	893.96


3.11  项目方法与以往文献报道方法的比较

 据文献报道[12]，对于烟草中挥发性和半挥发性有机酸的测定，主要采用利用加速溶剂萃取烟样中的挥发性和半挥发性有机酸，然后以N,O-双(三甲硅基)三氟乙酰胺(BSTFA)为衍生化试剂进行衍生处理，利用GC-MS-SIM进行定性、定量分析，这一方法在烟草中挥发性有机酸分析应用较多，但这种方法前处理过程较为复杂。

针对烟草挥发有机酸的测定，项目组进行了项目研究方法与衍生化方法的比对试验。衍生化方法：使用丙酮作为萃取溶液，萃取条件：120r/min条件下振荡萃取60min，衍生化试剂：N,O-双(三甲硅基)三氟乙酰胺(BSTFA)，衍生化条件：60℃衍生50min，使用弹性毛细管柱DB-5MS柱进行分析，规格为30m×0.25mm×0.25µm。
对比试验以烤烟型卷烟样品作为目标，，分别使用两种方法进行前处理和分析方法，检测并对比分析两种方法检测结果。

从图8-9可以看出，对于挥发性有机酸标准溶液，项目研究方法与衍生化方法对于挥发性有机酸都具有较好的分离效果，并且其色谱峰峰形都比较尖锐，没有拖尾现象产生，
对比烟草样品的检测的色谱图10-11可以看出，项目研究方法的色谱图中的干扰峰较少，而衍生化方法由于衍生化试剂的使用，产生较多的干扰峰，对其在后期数据处理过程产生影响。
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图8 项目方法标准物质色谱图

1—乙酸，2—甲酸，3—丙酸，4—异丁酸，5—丁酸，6—异戊酸，7—戊酸，8—3-甲基戊酸，

9—4-甲基戊酸，10—己酸，11—丙酸苯乙酯（内标），12—庚酸，13—辛酸，14—壬酸，

15—癸酸
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图9 衍生化法标准物质色谱图

1—甲酸，2—乙酸，3—丙酸，4—丁酸，5—异丁酸，6—异戊酸，7—戊酸，8—3-甲基戊酸，

9—4-甲基戊酸，10—己酸，11—2-己烯酸（内标1），12—庚酸，13—辛酸，14—壬酸，

15—癸酸，16—肉桂酸（内标2）
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图10 项目方法烟草样品色谱图

1—乙酸，2—甲酸，3—丙酸，4—异丁酸，5—丁酸，6—异戊酸，7—戊酸，8—3-甲基戊酸，

9—4-甲基戊酸，10—己酸，11—丙酸苯乙酯（内标），12—庚酸，13—辛酸，14—壬酸，

15—癸酸
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图11 衍生化法烟草样品色谱图

1—甲酸，2—乙酸，3—丙酸，4—丁酸，5—异丁酸，6—异戊酸，7—戊酸，8—3-甲基戊酸，

9—4-甲基戊酸，10—己酸，11—2-己烯酸（内标1），12—庚酸，13—辛酸，14—壬酸，

15—癸酸，16—肉桂酸（内标2）
检测结果如表16-18所示，以项目研究方法测定结果作为基准值，两种方法检测结果相对偏差大部分在8%以内，低、中、高三种浓度的回收率相差不大，说明两个方法的测定结果具有良好的一致性。对于检测限和定量限的差异，应是挥发酸与其衍生物在质谱检测器中响应不同产生的差异。
表16 烟草样品有机酸测定结果对比（μg/g）

	挥发酸
	项目方法测定结果
	衍生化方法测定结果
	相对偏差（%）

	甲酸
	352.97
	367.91
	4.23

	乙酸
	474.05
	495.58
	4.54

	丙酸
	5.63
	5.86
	4.16

	异丁酸
	0.92
	0.86
	-6.67

	丁酸
	2.55
	2.46
	-3.57

	异戊酸
	17.82
	18.84
	5.73

	戊酸
	1.80
	1.71
	-5.22

	3-甲基戊酸
	0.67
	0.72
	7.58

	4-甲基戊酸
	0
	0
	--

	己酸
	1.64
	1.52
	-7.28

	庚酸
	0.26
	0.28
	6.91

	辛酸
	7.15
	7.47
	4.49

	壬酸
	3.38
	3.49
	3.39

	癸酸
	0.19
	0.21
	8.25


表17  回收率对比（%）
	挥发酸
	项目方法测定结果
	衍生化方法测定结果

	
	低浓度
	中浓度
	高浓度
	低浓度
	中浓度
	高浓度

	甲酸
	86.51
	87.31
	89.46
	85.05
	88.79
	89.65

	乙酸
	97.69
	102.96
	103.33
	104.18
	98.26
	96.30

	丙酸
	95.81
	100.12
	98.87
	97.94
	102.15
	103.22

	异丁酸
	96.88
	104.92
	101.34
	96.76
	99.59
	107.36

	丁酸
	92.76
	99.6
	97.81
	94.29
	104.05
	105.78

	异戊酸
	97.16
	95.29
	104.69
	96.54
	98.82
	98.77

	戊酸
	94.36
	96.13
	98.39
	101.21
	103.35
	104.76

	3-甲基戊酸
	97.48
	101.72
	99.04
	104.27
	98.25
	94.63

	4-甲基戊酸
	98.84
	95.17
	97.65
	97.56
	106.09
	102.75

	己酸
	97.84
	96.86
	98.44
	107.63
	95.75
	103.58

	庚酸
	95.57
	96.42
	103.91
	96.99
	100.17
	104.05

	辛酸
	106.81
	102.34
	96.35
	95.20
	97.92
	108.20

	壬酸
	98.2
	97.28
	105.77
	97.03
	94.56
	96.39

	癸酸
	95.34
	102.28
	106.73
	94.11
	96.97
	93.26


表18 烟草样品有机酸检测限、定量限结果对比（μg/g）
	挥发酸
	项目方法测定结果
	衍生化方法测定结果

	
	检测限
	定量限
	检测限
	定量限

	甲酸
	8.25 
	27.50 
	4.79 
	15.97 

	乙酸
	11.43 
	38.10 
	6.83 
	22.77 

	丙酸
	1.22 
	4.07 
	0.95 
	3.17 

	异丁酸
	0.22 
	0.73 
	0.16 
	0.53 

	丁酸
	0.18 
	0.60 
	0.13 
	0.43 

	异戊酸
	0.79 
	2.63 
	0.64 
	2.13 

	戊酸
	0.24 
	0.80 
	0.14 
	0.47 

	3-甲基戊酸
	0.09 
	0.30 
	0.07 
	0.23 

	4-甲基戊酸
	0.18 
	0.60 
	0.15 
	0.50 

	己酸
	0.29 
	0.97 
	0.21 
	0.70 

	庚酸
	0.07 
	0.23 
	0.06 
	0.20 

	辛酸
	0.51 
	1.70 
	0.44 
	1.47 

	壬酸
	0.23 
	0.77 
	0.20 
	0.67 

	癸酸
	0.05 
	0.17 
	0.06 
	0.20 


3.12  不同实验室之间实验结果比较

为了验证本方法在不同实验室的应用情况，实验由6家不同实验室（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、湖南中烟工业有限责任公司、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）对本方法进行实验验证。6家实验室采用本方法对6个不同类型的烟草样品进行了分析测定，测定了14种不同有机酸含量的平均值与变异系数，每个样品在不同天内测定5次，所得结果如表19-24所示。
表19  烤烟1#样品共同实验测定结果（μg/g）
	挥发酸
	不同实验室测定结果（μg/g）
	RSD（%）

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	

	甲酸
	357.12
	365.71
	349.93
	358.24
	334.25
	369.26
	3.52

	乙酸
	494.72
	476.93
	497.69
	481.77
	483.48
	478.69
	1.78

	丙酸
	3.96
	3.81
	4.05
	3.84
	3.91
	3.76
	2.74

	异丁酸
	0.93
	0.95
	0.91
	0.99
	0.92
	1.11
	7.74

	丁酸
	0.52
	0.48
	0.53
	0.51
	0.56
	0.49
	5.59

	异戊酸
	6.67
	6.54
	6.79
	5.86
	5.81
	6.47
	6.59

	戊酸
	1.27
	1.44
	1.57
	1.43
	1.35
	1.46
	7.18

	3-甲基戊酸
	0.48
	0.49
	0.53
	0.52
	0.55
	0.56
	6.11

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	——

	己酸
	1.07
	1.12
	1.21
	1.32
	1.16
	1.24
	7.53

	庚酸
	0.21
	0.19
	0.23
	0.25
	0.24
	0.23
	9.64

	辛酸
	0.49
	0.46
	0.52
	0.49
	0.44
	0.53
	7.02

	壬酸
	0.73
	0.75
	0.83
	0.68
	0.64
	0.67
	9.57

	癸酸
	0.47
	0.49
	0.45
	0.44
	0.47
	0.52
	6.07


表20  烤烟2#样品共同实验测定结果（μg/g）
	挥发酸
	不同实验室测定结果（μg/g）
	RSD（%）

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	

	甲酸
	341.85
	351.71
	364.55
	317.02
	315.18
	343.96
	5.75

	乙酸
	467.64
	458.76
	447.81
	477.10
	458.61
	452.99
	2.28

	丙酸
	2.58
	2.41
	2.67
	2.48
	2.35
	2.27
	6.02

	异丁酸
	0.40
	0.38
	0.45
	0.36
	0.46
	0.44
	9.85

	丁酸
	0.27
	0.25
	0.31
	0.35
	0.32
	0.33
	12.40

	异戊酸
	2.67
	2.58
	2.62
	2.55
	2.79
	2.69
	3.26

	戊酸
	0.93
	0.97
	0.88
	1.07
	0.86
	0.99
	8.13

	3-甲基戊酸
	0.20
	0.20
	0.22
	0.18
	0.23
	0.21
	8.47

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	——

	己酸
	0.86
	0.81
	0.96
	0.84
	0.81
	0.85
	6.48

	庚酸
	0.17
	0.16
	0.20
	0.18
	0.19
	0.16
	9.24

	辛酸
	0.65
	0.57
	0.51
	0.61
	0.58
	0.66
	9.34

	壬酸
	2.07
	1.91
	2.01
	1.74
	1.85
	1.92
	6.08

	癸酸
	0.34
	0.33
	0.40
	0.41
	0.39
	0.42
	9.86


表21  白肋烟样品共同实验测定结果（μg/g）
	挥发酸
	不同实验室测定结果（μg/g）
	RSD（%）

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	

	甲酸
	133.85
	114.93
	123.78
	116.56
	119.16
	113.38
	6.31

	乙酸
	240.45
	238.53
	225.12
	238.47
	231.82
	221.54
	3.39

	丙酸
	2.55
	2.32
	2.57
	2.53
	2.47
	2.44
	3.73

	异丁酸
	1.04
	1.02
	0.94
	0.96
	1.07
	0.96
	5.24

	丁酸
	0.44
	0.46
	0.48
	0.39
	0.42
	0.52
	10.14

	异戊酸
	11.33
	10.73
	12.34
	10.44
	11.18
	11.66
	6.00

	戊酸
	0.84
	0.88
	0.98
	0.9
	0.92
	0.93
	5.23

	3-甲基戊酸
	1.65
	1.62
	1.85
	1.88
	1.73
	1.78
	5.99

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	——

	己酸
	1.75
	1.67
	1.7
	1.78
	1.51
	1.77
	5.94

	庚酸
	0.36
	0.34
	0.43
	0.37
	0.35
	0.41
	9.45

	辛酸
	1.02
	1.07
	1.01
	0.96
	1.12
	0.99
	5.62

	壬酸
	3.45
	3.68
	3.76
	3.92
	3.67
	4.13
	6.20

	癸酸
	0.62
	0.57
	0.68
	0.56
	0.63
	0.54
	8.76


表22  香料烟样品共同实验测定结果（μg/g）
	挥发酸
	不同实验室测定结果（μg/g）
	RSD（%）

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	

	甲酸
	262.15
	254.91
	257.81
	277.04
	279.16
	266.21
	3.76

	乙酸
	287.63
	277.67
	287.63
	270.71
	292.28
	295.96
	3.30

	丙酸
	2.71
	2.65
	2.75
	2.82
	2.57
	2.49
	4.54

	异丁酸
	7.71
	7.99
	7.22
	7.42
	7.99
	7.92
	4.20

	丁酸
	1.74
	1.65
	1.43
	1.55
	1.53
	1.58
	6.72

	异戊酸
	66.21
	63.23
	68.95
	77.71
	72.24
	75.49
	7.84

	戊酸
	4.18
	4.03
	4.47
	4.39
	4.33
	4.52
	4.28

	3-甲基戊酸
	596.69
	585.43
	580.77
	525.86
	577.08
	532.41
	5.24

	4-甲基戊酸
	7.82
	7.55
	8.32
	7.52
	7.35
	7.71
	4.40

	己酸
	5.84
	5.58
	5.40
	5.08
	5.77
	5.34
	5.19

	庚酸
	0.31
	0.36
	0.35
	0.37
	0.38
	0.33
	7.45

	辛酸
	1.58
	1.54
	1.33
	1.37
	1.63
	1.52
	7.97

	壬酸
	5.13
	4.95
	4.65
	4.54
	4.75
	4.68
	4.55

	癸酸
	1.75
	1.52
	1.57
	1.49
	1.46
	1.64
	6.87


表23  烤烟型卷烟烟丝样品共同实验测定结果（μg/g）
	挥发酸
	不同实验室测定结果（μg/g）
	RSD（%）

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	

	甲酸
	352.79
	363.34
	369.79
	378.33
	381.74
	359.25
	3.05

	乙酸
	419.87
	411.44
	447.99
	430.47
	439.05
	433.71
	3.06

	丙酸
	15.19
	14.93
	14.52
	15.37
	14.98
	15.53
	2.38

	异丁酸
	4.53
	4.25
	4.38
	4.69
	4.87
	4.64
	4.89

	丁酸
	0.60
	0.54
	0.63
	0.59
	0.67
	0.62
	7.16

	异戊酸
	7.54
	7.69
	7.35
	8.48
	8.24
	8.47
	6.23

	戊酸
	0.92
	0.95
	1.04
	0.83
	0.91
	0.85
	8.21

	3-甲基戊酸
	0.83
	0.82
	0.75
	0.87
	0.77
	0.84
	5.54

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	——

	己酸
	0.87
	0.73
	0.79
	0.86
	0.82
	0.77
	6.68

	庚酸
	0.54
	0.51
	0.46
	0.48
	0.56
	0.45
	8.85

	辛酸
	0.74
	0.87
	0.81
	0.75
	0.79
	0.89
	7.60

	壬酸
	1.41
	1.24
	1.23
	1.15
	1.26
	1.38
	7.69

	癸酸
	0.40
	0.36
	0.42
	0.46
	0.43
	0.39
	8.45


表24  混合型卷烟烟丝样品共同实验测定结果（μg/g）
	挥发酸
	不同实验室测定结果（μg/g）
	RSD（%）

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	

	甲酸
	172.95
	183.86
	182.68
	176.68
	188.53
	184.71
	3.14

	乙酸
	371.54
	398.63
	386.38
	391.92
	396.14
	395.34
	2.56

	丙酸
	1.63
	1.45
	1.47
	1.56
	1.65
	1.62
	5.48

	异丁酸
	0.66
	0.61
	0.69
	0.64
	0.70
	0.74
	6.88

	丁酸
	0.41
	0.38
	0.43
	0.46
	0.45
	0.43
	6.74

	异戊酸
	8.67
	8.28
	8.75
	7.62
	7.25
	7.63
	7.73

	戊酸
	0.72
	0.73
	0.89
	0.91
	0.75
	0.87
	10.75

	3-甲基戊酸
	30.79
	33.87
	34.26
	28.72
	32.61
	34.13
	6.87

	4-甲基戊酸
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	——

	己酸
	0.91
	0.84
	0.95
	0.87
	0.97
	0.96
	5.76

	庚酸
	0.26
	0.29
	0.27
	0.23
	0.25
	0.24
	8.42

	辛酸
	1.05
	0.96
	0.92
	1.15
	1.09
	0.93
	9.26

	壬酸
	1.49
	1.41
	1.50
	1.62
	1.44
	1.41
	5.37

	癸酸
	0.51
	0.47
	0.46
	0.51
	0.54
	0.58
	8.69


6家实验室对6个不同类型烟草样品的14种挥发性有机酸的测定测定结果显示， 6个烟草样品的丁酸、戊酸、庚酸、癸酸在不同实验室间测定结果的变异系数在,4.28%～12.40%之间，考虑到这些挥发性酸在烟草中的含量较低，该变异系数可以接受；丙酸、异丁酸、异戊酸、3-甲基戊酸、4-甲基戊酸己酸、辛酸、壬酸在不同实验室间测定结果的变异系数在10%以下；样品的甲酸、乙酸在不同实验室间测定结果的变异系数在1.78%～6.31%之间。实验结果表明，应用本标准规定的方法，不同实验室得到了较为一致的分析结果，实验室之间分析数据再现性良好，对不同类型烟草样品也具有良好的测试效果。
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