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紫外分光光度法测定复合滤棒中茶末的添加量①

黎洪利, 曾天一, 马扩彦, 何 蓉, 文 鹏, 朱立军

重庆中烟工业有限责任公司,重庆400060

摘要:为建立检测复合滤棒中茶末添加量的紫外分光光度法,对样品前处理条件和分析测试条件进行了优化,最

终确定最优的条件为:1支复合滤棒用50mL75%的乙醇溶液振荡萃取120min,采用紫外分光光度法获得萃取液

在一定波长处的响应值,从而得到复合滤棒中茶末的添加量.在优选的实验条件下,方法的检出限为0.35mg/支,

加标回收率范围在96.0%~98.5%之间.该方法简便、回收率高,适用于复合滤棒中茶末添加量的测定.
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茶末作为添加剂或者添加剂载体添加到滤嘴中,能有效降低卷烟对人体的危害,在烟草行业得到广泛

的应用[1-4],其减害效果与添加量密切相关.目前,测定茶末添加量的方法有两种,一种是根据成型机喷洒

设备进行统计,通过出棒率计算单位长度滤棒的茶末添加量,此方法简单,但误差比较大,因为成型机开

机不稳定期间的试运行棒的损耗不易统计;另一种是通过比较添加茶末前后的质量变化来计算其添加量,

此方法也不够科学,因为添加茶末前后的质量差并不完全来源于茶末的质量,还可能是丝束或者增塑剂质

量的变化.现有的两种方法不能测定每支滤棒的确切含量,而且仅能应用于滤棒生产企业,烟草工业企业

则无相关的检测方法报道.因此,为建立更为严格的质量保证体系,有必要开发一种能够准确测定复合滤

棒中茶末添加量的方法,以便生产企业自我监控以及使用单位入库检验.

1 材料与方法

1.1 材料、仪器与试剂

烟用茶末、茶末复合滤棒(重庆中烟工业有限责任公司提供).Lambda35紫外/可见分光光度计(美

国PERKINELMER公司);P270普通摇床(中国科学院武汉科学仪器厂);AX504电子分析天平(感量:

0.1mg,瑞士梅特勒公司).95%乙醇(AR,重庆川东化工(集团)有限公司).

1.2 样品测定

标准曲线:以茶末整体作为标准物质,分别准确称取一定量的茶末于150mL锥形瓶中,加入50mL

75%的乙醇溶液,振荡萃取120min,称取一定量萃取液于比色管中定容,在紫外波长范围内进行全波段扫

描,以茶末质量浓度Y(mg/mL)对其一阶导数262nm处响应值做回归分析,得到标准曲线.
样品测定:取1支茶末复合滤棒,用剪刀剪成长度约10mm的小段,将这些小段放入150mL锥形瓶
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中,加入50mL75%的乙醇溶液,振荡萃取120min,称取一定量萃取液于比色管中定容,在紫外波长范围

内进行全波段扫描,将一阶导数262nm处的响应值代入标准曲线,求得茶末质量浓度,进而得到复合滤棒

中的茶末含量.

2 结果与讨论

2.1 样品前处理条件的优化

2.1.1 萃取剂体积分数和萃取时间

茶末提取液在紫外波长范围内有较大吸光度值的物质主要是茶多酚和咖啡碱,而提取这两种物质的方

法较多[5-9],本试验并不是准确测定具体物质的含量,而是采集茶末成分的总体信息,主要包括茶多酚和

咖啡碱,所以借鉴以上萃取方法,综合考虑甲醇的毒性及对环境的危害、茶多酚高温下易氧化性以及超声

萃取时溶液温度变化等因素,主要探讨不同体积分数的乙醇溶液振荡萃取的效果.
分别以茶末、茶末复合滤棒、茶末与空白滤棒(空白滤棒与茶末复合滤棒的差异仅为是否含有茶末,

“茶末与空白滤棒”简称为“空白加标”)为试验对象,分别用不同体积分数的乙醇溶液萃取不同时间后称取

提取液测定,得到一阶导数262nm处的响应值与测试液中茶末质量浓度或者复合滤棒浓度的关系,所得

结果见表1-表3.
表1 不同浓度萃取剂下茶末质量浓度与响应值的比值随提取时间的变化率

时间/

min

乙 醇 体 积 分 数/%
30 40 50 60 70 80 90

30~60 -4.97 -2.72 -2.28 -3.87 -3.57 -4.54 -15.19
60~120 -1.39 -2.67 -2.43 -1.26 -1.52 -1.59 -5.47
120~180 -0.39 -0.88 -0.47 -0.12 -0.38 -0.85 -2.63
180~240 -0.10 -0.65 -0.40 -0.63 -0.18 -0.14 -3.73

  注:变化率为后一时间点测定值相对于前一时间点测定值变化的百分率.

表2 不同体积分数萃取剂下复合滤棒浓度与响应值的比值随提取时间的变化率

时间/

min

乙 醇 体 积 分 数/%
30 40 50 60 70 80 90

30~60 1.83 4.99 0.61 -1.18 1.08 -1.10 -14.30

60~120 2.66 1.22 0.80 2.50 0.29 -0.39 -3.91

120~180 1.33 1.72 1.85 -0.80 -0.49 -1.22 -1.59

180~240 1.55 1.81 1.99 -1.82 -1.86 0.39 -2.41

  注:变化率为后一时间点测定值相对于前一时间点测定值变化的百分率.

从表1-表2可见,采用不同体积分数萃取剂,茶末质量浓度与响应值的比值随萃取时间的增加,逐渐

减小,萃取120min以后,除乙醇体积分数为90%的以外,其他体积分数的变化率均小于2%;而复合滤棒

浓度与响应值的比值随萃取时间的增加,趋势不一致,乙醇体积分数为30%,40%和50%所得的比值随萃

取时间的增加,逐渐增大,90%的随时间逐渐减小,其他体积分数的无明显规律,萃取120min以后,所有

体积分数的变化率均小于3%;因此,可以将120min作为萃取的终点.
表3 不同体积分数萃取剂萃取120min后所得的茶末质量浓度与响应值的比值

样品类型
乙 醇 体 积 分 数/%

30 40 50 60 70 80 90
茶末 -0.8909 -0.8800 -0.8324 -0.8275 -0.8321 -0.8234 -0.8810

空白加标 -0.9704 -0.9507 -0.8968 -0.8612 -0.8412 -0.8314 -0.8878
相对偏差/% 8.54 7.73 7.45 3.99 1.09 0.97 0.78
回收率/% 89.69 91.52 92.42 94.41 98.20 98.26 97.34
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  从表3可见,对于茶末样品,萃取120min后,乙醇体积分数为30%,40%和90%所得的比值略高

于其他体积分数所得比值,乙醇体积分数为50%,60%,70%和80%的比值比较一致;对于空白加标样

品,萃取120min后,其比值与仅含有茶末的样品相比,有一定的偏差.当乙醇体积分数为70%,80%和

90%时,其相对偏差小于2%,其回收率也更接近100%,茶末质量浓度与响应值的比值越小说明萃取

效率越高,两种样品间的相对偏差越小说明萃取效率越一致.因此,最佳的乙醇体积分数为70%~

80%,在此浓度范围内,萃取效率高,且一致.故用75%的乙醇溶液作为萃取剂,即使乙醇体积分数略

有变化也不至于影响测定结果.

2.1.2 滤棒样品分切方式

先将复合滤棒沿轴向撕成不同比例,再用剪刀剪成长度约10mm的小段,将这些小段放入150mL

锥形瓶中,加入50mL75%的乙醇溶液,振荡萃取不同时间后,取一定量萃取液进行测定,得到测试液

中复合滤棒浓度与一阶导数262nm处响应值的比值,计算该比值随时间的变化率.从表4可以看出,萃

取60min后,3种分切比例的变化率均小于2%,这3种分切比例间无明显差异.为了操作方便,防止分

切过程中茶末损耗,因此选择轴向不分切的方式.
表4 不同分切方式下复合滤棒浓度与响应值的比值随萃取时间的变化率 % 

时间/

min

轴 向 分 切 比 例

1 1/2 1/4
60~120 -1.32 -1.11 0.46

120~180 -1.53 -0.20 -1.75

180~240 1.08 -0.67 0.94

  注:变化率为后一时间点测定值相对于前一时间点测定值变化的百分率.

2.1.3 滤棒支数及萃取剂体积

因每支茶末复合滤棒中茶末的添加量可能存在一定差异,所以用空白加标样品代替茶末复合滤棒样

品,然后加入100mL75%的乙醇溶液,振荡萃取120min后测定,测定结果见表5.从表5中可以看出,不

同的滤棒支数,其空白加标回收率、空白滤棒含量均无明显的差异,考虑到本测定的意义是表述出每支滤

棒的差异,而不是滤棒的平均值,在确保萃取剂能浸没全部丝束的前提下,采用50mL75%的乙醇溶液萃

取一支滤棒.
表5 滤棒支数对结果的影响

每100mL萃取液中滤棒支数/支 空白加标回收率/% 空白滤棒含量/(mg·支-1)

1 98.63 -0.0541
2 98.12 -0.0576
3 99.20 -0.0560

2.2 分析测定条件的优化

2.2.1 数据处理方法的选择

分别对茶末、空白滤棒、茶末复合滤棒、空白加标样品进行萃取后,对萃取液进行全波长扫描,并对原

谱图进行一阶求导,得到的吸收光谱图见图1和图2,然后用不同的数据处理方法进行计算,结果见表6.

从表6中可以看出,以茶末质量浓度与对应响应值建立的拟合方程,R2 均接近0.999,线性良好,空白加

标回收率也无明显区别,计算所得的茶末质量浓度也比较一致,5种计算方法所得茶末质量浓度的极差小

于1%,说明这5种计算方法均可以用于计算茶末质量浓度,但从空白滤棒含量与零的接近程度来看,优选

一阶导数(262nm)处的响应值.
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图1 3种样品吸收曲线 图2 3种样品一阶导数吸收光谱

表6 不同的数据处理方法计算结果

测定指标
三波长

(250,274,320)

双波长

(250,274)

一阶导数差值

(287-262)

一阶导数

(287)

一阶导数

(262)

R2 0.9990 0.9989 0.9988 0.9987 0.9989

a 0.4331 0.5350 0.4019 0.7649 -0.8471

b -0.0003 0.0002 -0.0012 -0.0016 -0.0007
空白加标回收率/% 97.04 97.86 98.29 98.30 98.27

空白滤棒含量/(mg·支-1) 0.52 -0.32 0.87 1.66 -0.06
滤棒含量/(mg·支-1) 80.57 80.78 81.00 81.06 80.96

2.2.2 测试溶液的稳定性

用75%乙醇溶液分别萃取茶末和茶末复合滤棒120min后,称取一定量萃取液于比色管中,其中一部

分比色管立即定容并立即测定,另一部分比色管留待240min时再定容测定,而原样品继续振荡萃取至

240min时再取样定容测定.结果表明,萃取液无论稀释与否,都具有较高的稳定性,质量浓度与响应值的

比值在120min内的相对变化量小于1.5%,计算所得茶末质量浓度的相对变化量也均在2.0%以内,说明

萃取120min后,在240min以内,测定时间和萃取时间对结果基本无影响.
2.3 标准曲线、检测限与回收率

2.3.1 标准曲线和检测限

分别准确称取一定量的茶末于150mL锥形瓶中,加入50mL75%的乙醇溶液,振荡萃取120min后,

称取一定量萃取液于比色管中定容测定,以茶末质量浓度Y(mg/mL)对其一阶导数262nm处响应值做回

归分析,得到标准曲线和相关系数,Y=-0.8331X+0.0007,R2=0.9993,n=5,对最低质量浓度的茶

末样品萃取液进行10次重复测定,按10倍标准偏差(SD)计算所得的定量检测限为0.0014mg/mL,对应

复合滤棒含量为0.35mg/支.

2.3.2 回收率

由于复合滤棒中的茶末含量可能存在较大差异,所以仅对空白滤棒进行加标回收率测定,根据加入

量和测定值计算回收率,结果见表7.由表可知,茶末的回收率在96.0%~98.5%之间,说明方法的准

确度较高.
表7 空白滤棒加标回收率

加标量/mg 测定值/mg 回收率/% 加标量/mg 测定值/mg 回收率/%

12.3 11.89 96.7 64.3 63.33 98.5

21.4 20.76 97.0 89.1 85.98 96.5

41.6 39.94 96.0 120.6 117.29 97.3
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2.4 部分样品的测定

2.4.1 茶末的均匀性

茶末在本试验中作为标准物质,其均匀性即响应值的一致性是开展本试验的前提条件,从库房中抽取

茶末样品30个,各实验样品的布点充分考虑各方位深度、袋数的代表性,每个样品由一点集中取样,取样

时不翻动或混合,然后采用已确定的方法进行测定,得到茶末质量浓度与响应值比值的统计结果,从表8
可以看出,其变异系数(CV)为-1.42%,说明茶末比较均一,可以作为标准物质.

表8 茶末浓度与响应值比值的统计结果

均值 极大值 极小值 CV/%

-0.8435 -0.8169 -0.8641 -1.42

  注:n=30.

2.4.2 茶末复合滤棒测定结果

分别称量两种空白滤棒以及复合滤棒的每支质量,并进行统计分析,结果见表9,从表9中可以看出,

各种滤棒质量的极差和标准偏差均较大,说明滤棒质量的变化并不仅仅来源于茶末,因此,用添加茶末前

后质量差来评价茶末添加量的方法不准确.另外,采用统计法计算生产每批滤棒所使用的茶末量,从而得

到每支滤棒的添加量也仅能表示一批样品中每支含量的均值,不能评价某一时段的添加量,更不能代表某

支的添加量.而采用已确定的方法测定不同含量的两种样品,每种样品的样品数量为30,可以得到每支滤

棒的准确含量,并对结果进行统计分析.从表10可以看出,各种样品的含量波动范围较大,变异系数也较

大,说明茶末复合滤棒中茶末的添加准确性和稳定性有待提高,因此,所建立的方法优于质量差法和统计

法,可以测定每支滤棒的准确含量,进而评价添加量的稳定性.
表9 滤棒重量统计结果 mg/支

样品编号 均值 极大值 极小值 标准偏差

1号空白滤棒 644.9 670 626 9.75

1号复合滤棒 720.5 744 703 8.85

2号空白滤棒 733.8 746 720 6.70

2号复合滤棒 743.7 761 726 7.25

  注:n=50.
表10 不同含量样品测定值的统计结果

样品编号 均值/(mg·支-1) 极大值/(mg·支-1) 极小值/(mg·支-1) CV/%

1号复合滤棒 81.08 97.57 69.78 8.84

2号复合滤棒 12.16 14.90 8.94 11.63

  注:n=30.

3 结 论

将茶末整体作为标准物质,采用紫外法得到一定条件下的响应值,而不区分成某种物质的响应值,简

化了操作步骤,避免使用测定具体物质时的化学试剂,从而简便地测得每支复合滤棒中茶末的添加量,进

而评价添加量的稳定性,有利于复合滤棒质量的提高.
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DeterminationofTeaPowderinComposite
FilterRodswithUltravioletSpectrophotometry

LIHong-li, ZENGTian-yi, MAKuo-yan,
HE Rong, WEN Peng, ZHULi-jun

ChinaTobaccoChongqingIndustrialCo.Ltd,Chongqing400060,China

Abstract:Amethodtodetermineteapowderincompositefilterrodsusingultravioletspectrophotometry
wasdeveloped.Pretreatmentconditionsofthesampleswereoptimized:acompositefilterrodwasextrac-
ted120minbymechanicalshakingwith50mL75%ethanolsolution,theresponsevalueofthedilutedliq-
uidatacertainwavelengthwasobtained,andthentheaddingamountofteapowderwasobtained.Under
optimumconditions,thismethodgaveaquantificationlimitof0.35mg/rodandarecoveryrateof96.0%
-98.5%.Conclusion:thismethodissimpleandeasytooperateforthedeterminationofteapowderin
compositefilterrods.
Keywords:ultravioletspectrophotometry;compositefilterrod;teapowder
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