
第 20 卷第 3 期
2008年 9 月

江　苏　工　业　学　院　学　报
JOURNAL OF JIANGSU POLYTECHNIC UNIVERSITY

Vo l.20 No.3
Sep.2008

文章编号:1673-9620 (2008)03-0056-03

电喷雾质谱法测定烟叶提取物中茄尼醇的含量
＊

周永生 , 林富荣
(江苏工业学院 化学化工学院 , 江苏 常州 213164)

摘要:采用电喷雾质谱 (ESI-MS)技术对烟叶提取物中茄尼醇进行定量分析 , 条件为:Hypersil ODS柱 , 甲醇-异丙醇 (体

积比为 40∶60)混合液为流动相 , 质谱采用选择离子模式 (SIM)。实验结果表明:茄尼醇样品质量浓度在 8×10-4 ～ 80×

10-4m g/mL 范围内有良好线性关系 Y =3.53×105 +1.53×1014 X (r=0.995 1);最低检测限为 0.12 ng;平均回收率为

99.1%;6次测定 8×10-4mg/mL的茄尼醇标准溶液保留时间的精密度为 0.11%, 峰面积的精密度 0.26%。该方法可避免共

流出物对待测组分的干扰 , 灵敏度高 , 有良好的精密度和准确性 , 提高了分析效率。
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Determination of Solanesol in the Extracts of Tobacco Leaves by

Electrospray Ionization Mass Spectrometry
ZHOU Yong-sheng , LIN Fu-rong

(School of Chemist ry and Chemical Engineering , Jiangsu Polytechnic University , Changzhou 213164 , China)

Abstract:T he qualitat ive and quanti tative analy sis of so lanesol ex tracted f rom tobacco leaves w ere per-

fo rmed by electro spray ioniza tion quadrupole ion opt ics mass spect rometry (ESI -MS)in po sitive ion

mode.The analytes w ere separated on a Hype rsil ODS co lumn using isopropy l alcoho l-methanol (V (al-

cohol)∶V (methanol)=60∶40)as mobile phase.Mass spect romete r w as fi rst tuned wi th standard so-

lut ion of solanesol to obtain opt imum parameters fo r detecting , then quantif iation of solaneso l w ere carried

out in select ive ion mode.As the results show ed , the linear range w as 8×10-4 ～ 80×10-4mg/mL (r=

0.995 1).Limit of detection (LOD)of the method w as 0.12 ng.Ave rage recovery w as 99.1%.The pre-

cision o f the retent ion t ime w as 0.11% RSD (n=6)and the precision o f the peak area determination is

0.26%RSD (n=6).The method could avoid the disturbance o f the co-ef f luence to solanesol.
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　　茄尼醇是一种不饱和的聚异戊二烯醇 , 结构中

的非共轭双键使其具有强烈的吸收自由基功能 , 可

用于合成辅酶 Q10和维生素 K 2 , 在合成抗癌 、抗溃

疡及治疗心血管病等药物领域有很广泛的应用前

景 。本工作采用的电喷雾质谱 (ESI -MS)是近

年来迅速发展起来的一种软电离质谱[ 1] , 适用于极

性大 、 热不稳定的天然化合物。因其具有高灵敏

度 、高专属性
[ 2]
等技术特点 , 在分析过程中样品制
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备和色谱分离要求可简化 。此外 , 在电喷雾离子化

条件下 , 分子的离子化行为不同于同于传统的电子

轰击 (EI)电离[ 3] , 以准分子离子为主 , 碎片很

少 , 谱图的解析也相对容易。国内已有对茄尼醇定

量分析的报道 , 但采用的液相色谱紫外检测器和示

差检测器稳定性较差[ 4] 。采用电喷雾质谱 (ESI -

MS)SIM 模式进行定量分析
[ 5]
, 弥补了这一不足 ,

简化了分析过程 , 并获得良好的精密度和准确性 。

1　实验部分

1.1　仪器及试剂

岛津 LCMS2010EV 液相色谱质谱联用仪 , 电

喷雾离子源 , 单四极杆检测器;Mett ler T oledo

AL104 电子天平;昆山市超声仪器有限公司 KQ-

300VDB超声波清洗器;金坛市文华科教实验仪器

厂 SYZ-550石英亚沸高纯水蒸馏器;美国 Milli-

po re SLGV013SL 一次性针头滤器;岛津公司8125

手动进样器。

茄尼醇 (≥98.0%, 山东潍坊安隆医药生物工

程有限公司);甲醇 (99.9%, 色谱纯 , TEDIA);

异丙醇 (99.9%, 色谱纯 , TEDIA)。

1.2　色谱条件

Hyper sil ODS柱 (4.6 mm×150 mm , 大连伊

利特分析仪器有限公司);甲醇-异丙醇 (体积比

为 40∶60)混合液为流动相;流速 0.7 mL/min 。

1.3　质谱条件

电喷雾电离 (ESI)源;SIM 正离子检测模

式;曲线脱溶剂管 (CDL)温度 250 ℃;曲线脱溶

剂单元 (Heat Block)温度 200 ℃;喷雾毛细管电

压 4.5 V;检测器电压 1.3 V;喷雾气流速 1.5 L/

min。

1.4　样品处理

精密称取适量烟叶浸膏 , 甲苯溶解后加入

NaOH 乙醇溶液 , 混合液经皂化水洗后分去水相 ,

得到的有机相经旋蒸后冷却结晶 , 得到茄尼醇样

品。

2　结果与讨论

2.1　定性分析

根据总离子流 (TIC)图中色谱峰的保留时间

和质谱棒状图中的基峰进行定性 。按 1.2色谱条

件对茄尼醇标准品和烟叶提取物分别进行测定 , 将

烟叶提取物与标准品的 TIC 图进行比较。如图 1

所示 , 烟叶提取物的保留时间与茄尼醇标准品完全

一致 , 为 4.78 min。

图 1　茄尼醇的总离子流 (TIC)图

Fig.1　The total ion current chromatogram of solanesol

　　用电喷雾电离 (ESI)源 , 先在Scan正离子模

式下扫描得到茄尼醇标准品及烟叶提取物的质谱

图 。如图 2所示 , 质荷比为 653.50的离子峰是茄

尼醇分子 (相对分子质量 631.1)加上一个 Na+形

成的分子离子峰[ 1] 。

图 2　茄尼醇质谱图

Fig.2　ESI-MS spectrum of solanesol

2.2　标准曲线的线性范围

用低浓度的茄尼醇标准溶液对质谱进行调谐 ,

优化质谱对茄尼醇的检测条件 , 以获得最佳灵敏

度 。精密称取 4 mg 茄尼醇标准品 , 用甲醇定容至

100 mL , 得到浓度为 0.04 mg/mL 的茄尼醇标准

储备液 。用移液管依次移取 1 , 2 , 3 , 5 , 10 mL

该储备液至 50 mL 容量瓶 , 甲醇定容 , 得到 5个

质量浓度分别为 8×10-4 , 16×10-4 , 24×10-4 ,

40×10-4 , 80×10-4mg/mL 的样品 , 并分别进样 ,

进样量均为 5μL , 每个浓度重复进样 3 次 , 得峰

面积 (Y)对应于绝对质量 (X)的线性回归方程

为Y =3.53 ×105 +1.53 ×1014
X , 相关系数为
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0.995 1 , 说明本方法测定茄尼醇含量在 8×10
-4
～

80×10-4mg/mL 范围线性关系良好。

2.3　精密度

按 1.2和 1.3节色谱质谱条件 , 6 次重复测定

质量浓度为 8×10-4 mg/mL 样品的保留时间和峰

面积 , 进样量为 5μL , 计算获得保留时间的精密

度为 0.11%, 峰面积的精密度为 0.26%, 结果见

表 1。由表 1可见 , 方法的精密度良好。
表 1　保留时间和峰面积的精密度

Table 1　The precision of the retention time and the peak area

序号 保留时间/min 峰面积

1 4.781 708 096

2 4.785 707 862

3 4.779 707 645

4 4.781 708 136

5 4.770 708 057

6 4.784 707 997

2.4　回收率

取已知茄尼醇含量的样品 3份 , 精密称量 , 分

别加入茄尼醇标准品 , 测定峰面积 , 计算回收率 ,

结果见表 2 (样品含量为 4.01 ng , 平均回收率为

99.1%, 回收精密度为 0.85%)。
表 2　茄尼醇的回收率

Table 2　The recoveries of solanesol

加入量/ ng 测得量/ ng 回收率/ %

1.33 5.30 99.3

1.33 5.29 99.1

1.99 5.95 99.2

1.99 5.91 98.5

2.66 6.60 99.0

2.66 6.64 99.6

2.5　检测限

将标准溶液稀释进样 , 测定其峰高响应值及基

线噪音强度 , 以3倍信噪比计算检测限 , 获得 SIM

模式下的检测限为 0.12 ng 。

2.6　样品测定

精密称取 1.4节得到的茄尼醇样品 2 mg , 用

甲醇定容至 100 mL , 移取 5 mL 至 50 mL 容量瓶 ,

振荡摇匀后进样 5μL , 重复 3次 , 结果见表 3 (3

次测得平均含量为 90.7%, 精密度为 0.40%)。
表 3　样品中茄尼醇含量的测定结果

Table 3　Determination results of solanesol contents of the sample

序号 1 2 3

含量/ (g/ g) 90.1 90.9 91.2

3　结　论

本方法的显著优点是避免了共流出物对待测组

分的干扰 , 无需待测物和其他物质达到理想的基线

分离 , 即能保证定量的准确性。采用四极杆质量分

析器 , 弥补了液相色谱紫外检测器和示差检测器稳

定性差的不足。实验结果表明 , 该法精密度和重复

性良好 , 回收率理想 , 且检测限低 , 可实现对大量

样品的分析 。本方法还可以拓展到对烟草 、茶叶等

天然植物中多种生物碱的测定。
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