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液相色谱–串联质谱法同时测定烟草中的

肌醇和奎尼酸

张廷贵， 邓其馨， 林   艳， 周培琛， 张鼎方， 刘江生，

刘泽春， 许寒春
(福建中烟工业有限责任公司技术中心，福建 厦门 361022)

摘　要: 建立同时测定烟草中肌醇和奎尼酸的液相色谱–串联质谱（LC-MS/MS）方法。采用 0.1 mol/L的乙酸铵水溶

液对烟末进行超声提取后，经 0.22  μm水相滤膜过滤后直接进行 LC-MS/MS分析。结果表明：肌醇在 0.11~
25 mg/g和奎尼酸在 0.18~25 mg/g范围内，线性相关系数均≥0.999 0。肌醇的回收率在 95.9%~98.6%之间，相对标

准偏差（RSD）小于 1.9 %（n=6)；奎尼酸的回收率在 95.2%~97.4%之间，相对标准偏差（RSD）小于 2.1 %（n=6)。肌醇

的方法检出限（LOD）为 0.035 mg/g，定量限（LOQ）为 0.11 mg/g；奎尼酸的方法检出限（LOD）为 0.055 mg/g，定量限（LOQ）为

0.18 mg/g。该方法准确、灵敏，适合用于烟草中肌醇和奎尼酸的测定。

关键词: 液相色谱–串联质谱; 烟草; 肌醇; 奎尼酸

中图分类号：O657.63;TS411                        文献标志码: A                     文章编号: 1674–5124(2019)07–0061–05

Simultaneous determination of inositol and quinic acid in tobacco with liquid
chromatography tandem mass spectrometry

ZHANG Tinggui,   DENG Qixin,   LIN Yan,   ZHOU Peichen,   ZHANG Dingfang,   LIU Jiangsheng,  
LIU Zechun,   XU Hanchun

(Technology Center, China Tobacco Fujian Industrial Co., Ltd., Xiamen 361022, China)

Abstract: The aim was to establish a high performance liquid chromatography trap tandem mass spectrometry
(HPLC-MS/MS)  method  for  simultaneous  determination  inositol  and  quinic  acid  in  tobacco.The  sample
wasextracted  by  0.1  mol/L  ammonium  acetate-water  solution,  and  the  extract  was  directlyanalyzed  by  LC-
MS/MS after  filtering with a 0.22 μm aqueous phase filtration membrane.  The results  showed that  the linear
correlation  coefficientof  inositolwas  above  0.999  0  in  the  range  of  0.11~25  mg/g,  and  the  recovery  of
inositolwas from 95.9 % to 98.6 %, the relative standard deviations (RSDs) lower than 1.9%(n=6); the linear
correlation  coefficientofquinic  acidwas  above  0.999  0  in  the  range  of  0.18~25  mg/g,  the  recovery  of  quinic
acidwas from 95.2 % to 97.4 %, the relative standard deviations (RSDs) lower than 2.1%(n=6).  The limit  of
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detection  (LOD)  and  limit  of  quantity  (LOQ)  of  inositol  were  0.035  mg/g  and  0.11  mg/g,  respectively;  The
LOD and LOQ of quinic acid were 0.055 mg/g and 0.18 mg/g, respectively. The method is verified with good
efficiency,  sensitivity  and  selectivity,  and  can  be  successfully  applied  insimultaneous  determination  of  the
inositol and quinic acid in varieties of tobacco samples.
Keywords: LC-MS/MS; tobacco; inositol; quinic acid

0    引　言

肌醇和奎尼酸是广泛存在于中草药和烟草等植

物中的天然含氧化合物[1]。肌醇是一种水溶性维生

素，是动物、微生物的生长因子，其分子式为 C6H12O6，

化学结构式为 1,2,3,4,5,6-环己六醇[2]。奎尼酸是植

物在有氧呼吸过程中，经莽草酸途径形成的一种环

状多羟基具有光学活性的化合物，其分子式为

C6H7(OH)4COOH，化学结构式为 1,3,4,5-四羟基环己

烷-1-羧酸[3]。据报道肌醇和奎尼酸的含量与烟草品

质和吃味密切相关，并且与主流烟气中的苯酚含量

具有显著的相关性[4]。肌醇的检测方法有微生物法[5]、

高碘酸钾氧化法[6]、高效液相色谱法[7]、气相色谱法、

气相色谱质谱法 [8-11] 和液相色谱质谱法 [12-14] 等。

其中微生物法前处理过程复杂，高碘酸钾氧化法误

差较大，高效液相色谱法对于成分复杂样品分离效

果差，而液相色谱质谱法灵敏度高，适用于多种基

质中肌醇的检测[15]。刘泽春等[16] 利用高效液相结合

二极管阵列检测器测定了烟用香精香料中的奎尼

酸，王有志等[17] 利用高效液相色谱-电喷雾串联四极

杆质谱法测定了双黄连粉针剂中的奎尼酸。由于奎

尼酸的最大紫外吸收在 201 nm且吸收很弱，因此

HPLC/UV法不能检测到奎尼酸，而液相色谱质谱

法选择性好、灵敏度高能很好的解决奎尼酸的检测

问题。目前未见对烟草中奎尼酸检测方法报道。本

文建立了同时测定肌醇和奎尼酸的液相色谱–串联

质谱（LC-MS/MS）法，为烟草中肌醇和奎尼酸的分

析测定和配方研究提供参考。

1    材料与方法

1.1    材料、试剂和仪器

肌醇（纯度≥99%）、奎尼酸（纯度≥98%）、乙

酸铵（纯度≥98%）、醋酸（色谱纯）、甲醇（色谱纯），

购自百灵威科技有限公司。

Agilent 1290高效液相色谱仪（美国 Agilent公
司）；三重四级杆质谱仪  QTRAP 5500（美国 AB
SCIEX公司）；AG104电子天平（感量：0.000 1 g，瑞

士 Mettler Toledo公司）；GFL3017型台式旋转振荡

器（德国 Gesellschaft公司）；Human型超纯水系统

（北京普析通用仪器有限责任公司）；0.22 μm水相

滤膜（美国 Dionex公司）。

1.2    方　法

1.2.1    标准工作溶液配制

分别准确称取 0.1 g肌醇和奎尼酸于 100 mL
棕色容量瓶中，用 0.1 mol/L乙酸铵水溶液溶解和定

容，配制成 1 mg/mL标准储备液。用 0.1 mol/L乙

酸铵水溶液将标准贮备液稀释为 1.0  µg/mL、
5.0  µg/mL、 10.0  µg/mL、 20.0  µg/mL、 30.0  µg/mL、
50.0 µg/mL系列浓度的肌醇和奎尼酸混合标准工作

溶液。

1.2.2    样品溶液配制

准确称取 0.1 g烟末样品，置于 150 mL磨口三

角瓶中，准确加入 50 mL 0.1 mol/L的乙酸铵水溶

液，超声振荡 30 min，经 0.22 μm水相滤膜过滤后直

接进样分析。

LC-MS/MS条件为：色谱柱：菲罗门 Luna  5u
C18色谱柱（150.0 mm×3.9 mm, 5 μm）；流动相：A.
甲醇，B. 0.1% 醋酸水溶液；等度洗脱：0~5 min，1%
A；流量：0.8 mL/min；柱温：40 ℃；进样体积：5 µL；
离子源：电喷雾电离源（ESI）；扫描方式：负离子扫

描；检测方式：多反应监测（MRM）；电喷雾电压：

−4  500  V；离子源温度： 550 ℃；辅助气（氮气）

Gas1压力： 413.70  kPa（ 60  psi） ；辅助气（氮气）

Gas2压力：344.75 kPa（50 psi）；去簇电压（DP）：−40 V；

定量离子对（m/z）和碰撞能见表 1。
2    结果与讨论

2.1    色谱条件的选择

肌醇和奎尼酸的总离子流图（TIC）如图 1所

示，由图 1可知，采用 Luna 5u C18色谱柱对肌醇和

奎尼酸进行分离时，分离度>2，色谱峰的峰形较好，

且在实际样品的检测中没有出现杂峰干扰。此外，

本文比较了纯水和 0.1 %醋酸作为流动相。采用纯
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水作为流动相时，奎尼酸不出峰，且肌醇的峰强度

较低，而采用 0.1 %醋酸作为流动相时，色谱峰型较

好，响应值较高。因此采用 0.1 %醋酸作为流动相。

2.2    质谱条件的选择

取一定量肌醇和奎尼酸的混合标准储备液，稀

释 100倍，得到肌醇和奎尼酸浓度均为 10 μg/mL的

混合标准溶液。采用流动注射法对该溶液直接进

行 MS分析，根据肌醇和奎尼酸的分子结构特征，

选择电喷雾（ESI）离子源，在负离子模式下分别对

肌醇和奎尼酸进行一级质谱分析，得到肌醇和奎尼

酸的分子离子峰，选择合适的分子离子峰进行二级

质谱碎片分析，得到子离子信息。结果见图 2、
图 3。然后，以肌醇为目标物，固定其他参数，调节电

喷雾电压为−3 500 V，−4 000 V，−4 500 V，响应丰度

分别为 1.69×105，1.75×105，1.83×105，因此选择电喷

雾电压为−4  500  V，调节离子源温度为 500 ℃，

550 ℃，600 ℃，响应丰度分别为 1.77×105，1.83×
105，1.80×105，因此选择离子源温度为 550 ℃。自动

调节去簇电压从−10 V到−70 V，步长为 5 V，响应

丰度为−40 V时达到最大。奎尼酸的参数设定与肌

醇一致。固定上述参数分别自动调节肌醇和奎尼酸

的碰撞能，从−10 V到−70 V，步长为 5 V，响应丰度

分别在−25 V和−20 V时达到最大。因此确定上述

各参数。

2.3    前处理条件的确定

不同浓度乙酸铵水溶液萃取烟末样品的结果

见图 4。用纯水作为萃取溶剂的萃取效率较低，肌

醇和奎尼酸的效率（以峰面积表示）约分别为

0.09 mol/L乙酸铵体系效率的 50%和 45%；当乙酸

铵浓度升高至 0.09 mol/L、0.12 mol/L和 0.15 mol/L
时，烟草粉末提取液中肌醇和奎尼酸的浓度差异无

统计学意义（P>0.05），因此选择 0.09 mol/L乙酸铵

为萃取溶剂。

2.4    工作曲线

按照 1.2节所述条件对样品进行 LC-MS/MS
分析，并以肌醇和奎尼酸的峰面积对其浓度值进行

线性回归分析。空白样品连续测量 11次，计算标

准偏差，将 3倍标准偏差记为方法的检出限，将 10倍

标准偏差记为方法的定量限，见表 2。可见本方法肌

醇在 0.11~25 mg/g和奎尼酸在 0.18~25 mg/g检测

范围内线性良好，检出限和定量限能满足测定要求。

2.5    精密度和稳定性

精密度：在相同条件下，对同一样品平行测定

表 1    肌醇和奎尼酸的质谱参数1)

目标物 定量离子对 定性离子对 碰撞能/V

肌醇 179/87 179/59 −25

奎尼酸 191/93 191/85 −20

注：1) 定量、定性离子对为母离子/子离子。
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图 1    标准溶液与实际样品中肌醇和奎尼酸的 TIC 图
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图 2    肌醇的质谱图
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图 3    奎尼酸的质谱图
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图 4    不同浓度乙酸铵萃取溶液的萃取效率

第 45 卷 第 7 期 张廷贵，等：液相色谱–串联质谱法同时测定烟草中的肌醇和奎尼酸 63



6次。样品的肌醇含量结果为 9.0，9.1，9.3，9.2，9.1，
9.3 mg/g，相对标准偏差（RSD）为 1.32 %；奎尼酸含

量结果为 5.1，5.1，5.3，5.2，5.2，5.4 mg/g，相对标准

偏差（RSD）为 2.24 %，表明方法的精密度高。

稳定性：在相同条件下，对同一样品的待测液，

在室温分别存放 0，12，24 h后进行测定，结果见

图 5。由图 5可见，样品按照上述方法处理后，待测

液中的肌醇和奎尼酸含量在 24 h内稳定。

2.6    回收率

对同一烟末样品，在固体烟叶粉末中分别添加

5.0 mg/g、10.0 mg/g、20.0 mg/g 3种浓度水平的肌醇

标样和 1.0 mg/g、5.0 mg/g、10.0 mg/g 3种浓度水平

的奎尼酸标样，按照 1.2节的方法对 3个浓度水皮

的样品重复测定 6次，如表 3所示。结果发现肌醇

回收率在 95.9%~98.6%之间，相对标准偏差（RSD）

在 1.4%~1.9%之间；奎尼酸回收率在 95.2%~97.4%
之间，相对标准偏差（RSD）在 1.7%~2.1%之间。可

见方法的回收率和重复性较好，可以满足样品的检

测要求。

2.7    实际样品分析结果

本文采用建立的液相色谱串联质谱法测定了不

同产区不同部位单料烟肌醇和奎尼酸的含量。结

果 (见表 4)表明：1）肌醇的含量在 6.0~10.9 mg/g之

间，奎尼酸的含量在 1.1~6.7 mg/g之间。肌醇的含

量高于奎尼酸的含量。2）1#、3#产地烟叶中肌醇和

奎尼酸的含量上部烟高于下部烟，2#产地烟叶中肌

醇和奎尼酸的含量下部烟高于上部烟。

3    结束语

本研究主要考察了不同类型和浓度萃取液对烟

草中肌醇和奎尼酸的提取效率，优化液相色谱–串
联质谱检测方法中的色谱参数和质谱参数，建立了

同时测定肌醇和奎尼酸的液相色谱–串联质谱（LC-
MS/MS）法。实际样品测试结果表明该方法前处理

简便，灵敏度和准确性高，重复性好，分析速度快，

大大提高了检测效率，适合用于烟草中肌醇和奎尼

酸含量的测定。
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