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摘　要:采用同时蒸馏萃取和 GC、GC/MS, 对注射加入卷烟中的 15 种醇类香料单体在烟丝中的持留率和滤嘴迁移率,以及抽吸后

单体向主 、侧流烟气粒相和滤嘴中的转移行为进行了研究。结果表明:醇类同系物香料, 小分子量低沸点的单体, 其烟丝持留率和

主流烟气粒相转移率相对较低,散失率相对较高,而大分子量高沸点的单体, 其滤嘴迁移率和滤嘴截留率相对较低;醇类同分异构

体香料单体的转移情况不完全相似;4 种醇类香料单体的侧流烟气粒相转移率高于其主流烟气粒相转移率, 11种醇类香料单体的

侧流烟气粒相转移率低于其主流烟气粒相转移率。
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Abstract:15 alcohol flavors were injected in cigarette and analyzed with simultaneous distillation and extraction equipment,

GC, and GC/MS.The transfer ratios of 15 alcohol flavors to tobacco rod, mainstream smoke, sidestream smoke and filter tip

were determined.Results showed that:1) for alcohol homologous compounds with small molecular weight and low boiling

point, their retention ratios of cut tobacco and transfer ratios in mainstream smoke were relatively low, and their lost ratios

were relatively high, while large molecular weight and high boiling point alcohol homologous compounds had relatively low im-

migration ratios and absorption ratios of filter tip;2) transfer behavior of alcohol isomers was incompletely similar;and 3) transfer

ratios of 4 alcohol flavors in sidestream smoke were higher than those in mainstream smoke, and transfer ratio of 11 alcohol fla-

vors in sidestream smoke were lower than those in mainstream smoke.
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　　烟用香精香料技术是卷烟生产中必不可缺的关键

技术之一,而且随着中式卷烟降焦减害工作的深入愈

加显示出其重要性。随着行业对香精香料认识的逐步

加深,近年来对香料单体向烟气转移方面的研究也逐

年增加。文献调研表明, 国外在上个世纪60年代开始

对烟草成分和烟草添加剂在卷烟燃吸时的转移行为进

行研究,但对香味成分和香料单体的转移行为则研究

较少, 80年代后,
13
C 、

14
C 标记的方法开始在烟草成分

和烟草添加剂的转移行为研究中得到应用, 研究主要

集中在烟碱 、薄荷醇或烷烃等个别成分上
[ 1-5]
;国内自

上个世纪 80年代末开始对香料单体在卷烟燃吸时的

转移行为进行研究, 但大多仅限在主流烟气中[ 6-9] 。

2005年,宋瑜冰等分析了 24种酯类香料向卷烟主流烟

气及滤嘴中的转移情况[ 10-11] 。2006年,刘泽春等研究

了卷烟烟碱向主 、侧流烟气中的转移率[ 12] 。目前, 未

见国内外对某一类香料单体在卷烟主流烟气 、烟丝 、滤

嘴和侧流烟气中转移行为的系统研究报道。

醇类香料是烟用香精香料中一类常用的香料, 通

常具有花香 、果香 、叶香或木香特征, 这类香料既可增

加卷烟烟气的香气和香韵,又可改善卷烟烟气的吃味,

掩盖杂气, 减少刺激性, 使卷烟烟气圆和津润[ 13] 。本

文研究了一些醇类香料在烟支中的分布, 以及卷烟抽
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吸后向主 、侧流烟气粒相和滤嘴中的转移情况,旨在增

加对醇类香料转移规律的理解,合理掌握其用量, 为醇

类香料在卷烟加香中的应用提供参考。

1　材料与方法

1.1　材料

( 1)标准样品:戊醇 、己醇 、庚醇 、辛醇 、壬醇 、癸醇 、

十五醇 、十六醇 、反-2-己烯-1-醇 、顺-3-己烯-1-醇 、苯甲

醇 、2-甲基苄醇 、香叶醇 、芳樟醇 、橙花醇 、乙酸苯乙酯

(内标) ,以上均为色谱纯试剂,购于北京百灵威公司。

( 2)试剂:无水硫酸钠和氯化钠, 均为分析纯,购自

天津北方化玻购销中心;二氯甲烷和无水乙醇,均为色

谱纯,美国 Fisher公司生产。

( 3)卷烟样品:空白卷烟 [ ( 64 mm烟支+20 mm醋

纤滤嘴) ×圆周 24.5 mm]郑州烟草研究院和上海烟草

集团共同研制。

1.2　仪器

450型直线型自动吸烟机 (英国 Cerulean 公司) ;

405侧流烟气吸烟机(德国 Borgwaldt 公司) ;6890气相

色谱仪和 HP6890/HP5973型气质联用仪 (美国安捷伦

科技有限公司) ;改进型同时蒸馏萃取仪(郑州大学) ;

RE52-99旋转蒸发仪 (上海亚荣生化仪器厂) ;WS100

型卷烟重量分选仪(美国 KC公司) ;AE163电子天平,

感量 0.1mg(瑞士Mettler 公司) ;CIJECTOR型自动注射

加香仪(瑞士 Burghart 公司) 。

1.3　卷烟的加香与放置处理

所用卷烟样品经重量及吸阻分选, 挑出均匀一致

的试验烟支为未加香空白卷烟样品 。准确称取一定量

的各香料标准样品, 以无水乙醇为溶剂配制成各单体

浓度为 0.5000%(质量分数) 的混合香料溶液。采用

CIJECTOR型自动注射加香仪将混合香料溶液注入未

加香空白卷烟样品中, 每支空白卷烟注射量为 10μL,

开始注射点(非滤嘴端) :5 mm, 结束注射点:55 mm,这

样既可保证注射均匀, 又可以确保微量注射器的针头

既不扎破或沾湿卷烟纸, 也不会将香料溶液注入滤嘴

中, 注射完毕将加香卷烟于烟盒密封并在恒温恒湿

( 22℃±2℃, RH 60%±5%)环境放置 1周 。

1.4　样品前处理与 GC/MS分析

1.4.1　加香卷烟抽吸前醇类香料的分析

取10支烟盒密封放置 1周的加香卷烟,迅速将其

烟丝 、滤嘴 、烟纸分开, 分别进行同时蒸馏萃取, 另取

10支空白未加香卷烟作为空白对照, 迅速将其烟丝 、

滤嘴分开,分别进行同时蒸馏萃取 。

同时蒸馏萃取装置一端接盛有样品 、300 mL蒸馏

水和 90g NaCl的 1000 mL 平底烧瓶,使用可控制电压

的电炉进行加热,同时蒸馏萃取装置的另一端接盛有

40 mL CH2Cl2的 100 mL烧瓶, 该端在水浴锅上加热,水

浴温度为 60℃,蒸馏时间为 2h。萃取完成后,加入 10

g 无水硫酸钠于盛有 CH2Cl2 萃取液的烧瓶中,放置过

夜,用旋转蒸发仪于常压和 48℃下浓缩至 1 mL 左右,

加入内标乙酸苯乙酯 10μL( 20 mg/mL) ,取样进行GC 、

GC/MS分析 。

采用的分析条件为:

( 1) GC 条件:色谱柱:HP-5MS ( 60m ×0.25mm,

0.25μm)毛细管柱;进样口温度:270℃;检测器( FID )

温度:280℃;载气 N2:0.8 mL/min;进样量:1.0 μL;分

流比:20:1;程序升温:60℃(保留 1 min )
2℃/min

280℃(保留 30 min) ;

( 2)GC/MS条件:除载气为He 外, 其他 GC 条件同

( 1) ;传输线温度:280℃;离子源温度:230℃;电离方

式:EI;电离能量:70eV;质量扫描范围:35 ～ 350 amu;

溶剂延迟:6 min。

采用计算机 NIST2.0图谱库检索, 部分化合物还

结合标准样品的 GC保留时间定性,采用 GC内标工作

曲线法定量。

1.4.2　加香卷烟抽吸后醇类香料的分析

1.4.2.1　主流烟气粒相和滤嘴中醇类香料的分析

取10支烟盒密封放置 1周的加香卷烟, 使用 450

型直线型自动吸烟机按 YC/T29—1996[ 14]标准抽吸卷

烟,收集 10支卷烟的主流烟气总粒相物到玻璃纤维滤

片上,并用脱脂棉擦拭捕集器,滤片和脱脂棉一并进行

同时蒸馏萃取, 蒸馏萃取条件及前处理操作和 GC 、

GC/MS分析与 1.4.1相同 。

将抽吸完毕的 10支卷烟滤嘴进行同时蒸馏萃取,

蒸馏萃取条件及前处理操作和 GC 、GC/MS 分析与

1.4.1相同, 考察醇类香料被滤嘴截留的情况。

1.4.2.2　侧流烟气粒相中醇类香料的分析

在温度保持在( 22±2) ℃,相对湿度保持在( 60±

5) %的条件下,采用 405 型 5通道侧流烟气吸烟机抽

吸卷烟,按 YC/T185-2004
[ 15]
标准抽吸卷烟, 收集 10支

卷烟的侧流烟气总粒相物 。

在侧流烟气吸烟条件下, 选择 2个通道抽吸卷烟,

其它通道处于空吸状态, 每个通道抽吸 5支,每个玻璃

纤维滤片收集 5支卷 —的侧流烟气总粒相物, 共收集

10支卷烟的侧流烟气总粒相物 。吸烟完毕, 将滤片从

侧流烟气捕集器中迅速取下, 并用脱脂棉擦拭捕集器,

滤片和脱脂棉一同放入冰箱中待用 。取下鱼尾瓶, 用
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40 mL CH2Cl2 冲洗鱼尾瓶内壁, 并把冲洗液转入同时

蒸馏萃取仪左端 1000 mL 烧瓶中,冲洗洗毕,将放入冰

箱中的玻璃纤维滤片和脱脂棉取出放入此瓶中,并加

入300 mL蒸馏水 、90g NaCl于该瓶,加入40 mL CH2Cl2

于同时蒸馏萃取仪右端 100 mL 烧瓶中, 然后采用

1.4.1的条件进行前处理操作和 GC 、GC/MS分析 。

2　结果与讨论

2.1　工作曲线 、重复性和回收率

分别取一定量的醇类混合香料溶液, 配制成约

0.02, 0.05, 0.10, 0.20, 0.40 mg/mL 5 个不同浓度的标

样混合物的乙醇溶液,分别加入10μL( 20 mg/mL)乙酸

苯乙酯(内标)的乙醇溶液, 然后进行 GC 分析。并由

各标样与内标物的质量比及其相应的 GC峰面积比的

回归分析得到其工作曲线(表 1) 。

准确称取一定量的醇类香料标样, 置于同时蒸馏

萃取仪中, 采用与卷烟样品一样的前处理操作和 GC

条件分析标样, 重复 5次,计算回收率和变异系数。由

表1所知,在所测浓度范围内,所分析的醇类标样的工

作曲线线性相关性好;标样回收率除戊醇为 64%外,

其他标样均在 73.40%～ 100.87%之间,戊醇的回收率

虽低, 但 5次测定的 RSD仅为 1.70%, 表明测定值较

恒定,其回收率也可接受 。试验结果表明,该方法的大

部分标样回收率较高, 5次重复试验的相对标准偏差

均在 5%以内, 说明方法重复性较好, 适合醇类香料的

定量分析 。

表 1　工作曲线 、重复性和回收率( n =5)

序号 化合物
线性方程浓度

范围/ (μg/mL)
　线性方程 R2 回收率/ % RSD/ %

1 戊醇 18.2～ 364.0 y = 0.9894x +0.0112 1 64.00 1.70

2 己醇 19.1～ 381.0 y = 0.9105x +0.0083 1 73.56 0.88

3 庚醇 18.7～ 374.4 y = 0.9029x +0.0221 1 77.89 0.79

4 辛醇 18.3～ 366.8 y = 0.8941x +0.0224 1 80.17 1.13

5 壬醇 18.2～ 364.0 y = 0.8793x +0.0251 0.9999 82.81 1.25

6 癸醇 20.0～ 399.8 y = 0.9522x +0.0261 0.9999 83.19 1.52

7 十五醇 16.4～ 328.2 y = 0.9819x +0.0171 0.9989 96.14 2.11

8 十六醇 16.5～ 329.2 y = 1.0838x +0.0084 0.9976 100.87 1.52

9 反-2-己烯-1-醇 19.2～ 383.8 y = 0.9640x +0.0282 1 75.48 1.07

10 顺-3-己烯-1-醇 18.6～ 372.4 y = 0.9643x +0.0130 0.9999 73.40 3.41

11 苯甲醇 20.6～ 411.6 y = 0.8634x +0.0744 1 84.02 2.57

12 2-甲基苄醇 17.9～ 358.4 y = 0.8687x +0.0464 1 87.39 2.29

13 芳樟醇 19.6～ 391.0 y = 1.1119x -0.0147 1 80.25 3.07

14 橙花醇 18.6～ 372.2 y = 0.8275x +0.0285 0.9998 85.28 1.28

15 香叶醇 17.1～ 342.2 y = 0.9214x +0.0521 1 86.74 3.45

2.2　加香卷烟抽吸前醇类香料的转移情况

分别用烟丝持留率 、滤嘴迁移率和散失率来考察

加香卷烟抽吸前醇类香料的转移情况。

表2显示, ①15种醇类香料在烟丝中的持留率为

11.18%～ 62.84%。其中, 2-甲基苄醇的烟丝持留率最

高,戊醇的烟丝持留率最低;②向滤嘴中的迁移率为 0

～ 28.85%。其中, 顺-3-己烯-1-醇的滤嘴迁移率最高,

而十五醇 、十六醇未向滤嘴中转移;③醇类香料的散失

率为 33.51%～ 70.36%。其中,戊醇的散失率最高, 2-

甲基苄醇的散失率最低。

2.2.1　同系物醇类香料

图1表 2显示,从戊醇到十六醇,在所测量的香料

范围内,随着分子量增大沸点增高,醇类香料的烟丝持

留率先逐渐增加,到癸醇处最大为 59.45%, 而后开始

降低,十五醇与十六醇的烟丝持留率接近;其滤嘴迁移

率先逐渐增加, 到己醇处最大为 23.89%, 而后开始降

低,总体呈下降趋势,高沸点的十五醇和十六醇在滤嘴

中未检测到;散失率则是先降低, 到癸醇处最小为

34.80%, 而后上升到十五醇, 十五醇与十六醇的散失

率较接近,小分子量低沸点的醇散失率较大。

2.2.2　同分异构体醇类香料

表2显示,反-2-己烯-1-醇与顺-3-己烯-1-醇同分异

构体, 二者的烟丝持留率分别是 19.44%和 13.70%,

顺-3-己烯-1-醇的烟丝持留率仅是反-2-己烯-1-醇的
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2/3,而滤嘴迁移率分别是 26.12%和 28.85%,散失率

分别是 53.57%和 56.89%, 说明二者向滤嘴的迁移和

散失率基本一致,而烟丝持留率差异稍大。

表 2　醇类香料单体的转移情况 (%)

序号 化合物 分子量
沸点

/ ℃
烟丝持

留率①
滤嘴迁

移率② 散失率③ MS转

移率④
滤嘴截

留率⑤
SS转

移率⑥ SS/MS⑦

1 戊醇 88 138.0 11.18 18.12 70.36 nd 35.07 9.69 >1

2 己醇 102 157.8 19.55 23.89 56.11 12.96 48.11 2.16 0.17

3 庚醇 116 175.0 32.32 20.04 46.93 14.26 35.90 18.79 1.32

4 辛醇 130 195.2 46.28 12.04 40.65 16.53 25.54 14.52 0.88

5 壬醇 144 213.5 56.26 4.76 37.31 19.78 14.11 10.34 0.52

6 癸醇 158 231.0 59.45 3.83 34.80 16.43 14.23 3.18 0.19

7 十五醇 228 271.0 45.05 nd⑧ 54.95 18.93 2.10 20.51 1.08

8 十六醇 242 344.0 46.95 nd⑧ 53.05 18.29 1.64 21.45 1.17

9 反-2-己烯-1-醇 100 158.0 19.44 26.12 53.57 10.62 52.18 3.24 0.31

10 顺-3-己烯-1-醇 100 157.0 13.70 28.85 56.89 9.91 53.42 3.31 0.33

11 苯甲醇 108 205.5 47.60 2.70 48.10 9.70 18.60 5.05 0.52

12 2-甲基苄醇 122 205.0 62.84 1.01 33.51 13.72 14.07 3.45 0.25

13 芳樟醇 154 198.0 27.90 22.40 48.41 19.13 37.97 9.27 0.48

14 橙花醇 154 227.0 61.36 1.36 34.76 19.52 7.34 2.40 0.12

15 香叶醇 154 230.0 58.42 1.99 36.22 18.65 12.89 1.54 0.08

转移范围
11.18～
61.84

0～
28.85

33.51 ～
70.36

0～
19.78

1.64 ～
53.42

1.54～
21.45

注:①烟丝持留率 =(加香卷烟抽吸前烟丝中香料量- 空白卷烟抽吸前烟丝中香料量) /外加香量 × 100%;

②滤嘴迁移率 =(加香卷烟抽吸前滤嘴中香料量- 空白卷烟抽吸前滤嘴中香料量)/外加香量 × 100%;

③散失率 =100%- (烟丝持留率 +滤嘴迁移率 +加香卷烟抽吸前烟纸中香料量/外加香量×100%);

④主流烟气粒相转移率 =主流烟气粒相中香料量/ (加香卷烟抽吸前烟丝中香料量 +加香卷烟抽吸前滤嘴中香料量 +加香卷

烟抽吸前烟纸中香料量)× 100%;

⑤滤嘴截留率 =加香卷烟抽吸后滤嘴中香料量/ (加香卷烟抽吸前烟丝中香料量 +加香卷烟抽吸前滤嘴中香料量 +加香卷烟

抽吸前烟纸中香料量) × 100%;

⑥侧流烟气粒相转移率 =侧流烟气粒相中香料量/ (加香卷烟抽吸前烟丝中香料量 +加香卷烟抽吸前滤嘴中香料量 +加香卷

烟抽吸前烟纸中香料量)× 100%;

⑦为香料单体在侧流烟气粒相与主流烟气粒相中的分配比;

⑧ nd 为未检出。

图 1　醇类同系物香料加香抽吸前的转移情况 图 2　醇类同系物香料加香抽吸后的转移情况
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图 3　香料单体结构图

　　香叶醇 、橙花醇和芳樟醇同分异构体(图 3) ,三者

的烟丝持留率分别是 58.42%、61.36%和 27.90%, 散

失率分别是 36.22%、34.76%和 48.41%, 说明香叶醇

与橙花醇的烟丝持留行为和散失行为较相似,并与芳

樟醇的烟丝持留行为和散失行为差异较大;而滤嘴迁

移率香叶醇为 1.99%, 橙花醇为 1.36%, 芳樟醇为

22.40%, 三者的差异较大 。形成这种现象的原因可能

是香叶醇 、橙花醇是顺反异构体, 两者沸点接近,故部

分转移行为较为相似, 而芳樟醇的结构和沸点与香叶

醇和橙花醇差异较大,故其转移行为与香叶醇 、橙花醇

有明显差异。

2.3　加香卷烟抽吸后醇类香料的转移情况

分别用主流烟气粒相转移率 、滤嘴截留率和侧流

烟气粒相转移率来考察加香卷烟抽吸后醇类香料的转

移情况。

表2显示, ①15种醇类香料向主流烟气粒相的转

移率为 0 ～ 19.78%。其中,壬醇向主流烟气粒相的转

移率最高,而戊醇在主流烟气粒相中未检测到,这可能

是戊醇分子量较小沸点较低,转移到主流烟气气相和

侧流烟气中有关;②15种醇类香料被滤嘴的截留率为

1.64%～ 53.42%。其中,顺-3-己烯-1-醇的滤嘴截留率

最高, 十六醇的滤嘴截留率最低;③15 种醇类香料向

侧主流烟气粒相的转移率为 1.54%～ 21.45%。其中,

十六醇的侧流烟气粒相转移率最高, 香叶醇的侧流烟

气粒相转移率最低;④侧流烟气粒相转移率高于其主

流烟气粒相转移率的醇类香料有戊醇 、庚醇 、十五醇和

十六醇,其他 11种醇类香料在侧流烟气粒相转移率低

于其主流烟气粒相转移率 。

2.3.1　同系物醇类香料

图2表 2显示,从戊醇到十六醇,在所测量的香料

范围内,随着分子量增大沸点增高,醇类香料在主流烟

气粒相转移率先逐渐增加,到壬醇处最大,而后降低到

癸醇,到十五醇时稍有增大, 总体呈上升趋势;其滤嘴

截留率先增加, 到己醇处最大为 35.90%, 而后开始减

小,总体呈下降趋势,到十六醇时, 其滤嘴截留率仅为

1.64%;而随分子量增大沸点增高,醇类香料在侧流烟

气粒相转移率先降低到己醇处最低为 2.16%,而后增

大到庚醇,然后开始降低到癸醇, 到十五醇时 、十六醇

时增大,总体变化较复杂 。

2.3.2　同分异构体醇类香料

表2显示,加香卷烟抽吸后, 反-2-己烯-1-醇与顺-

3-己烯-1-醇同分异构体,两者在主 、侧流烟气粒相中的

转移率以及滤嘴截留率分别是:10.62%与 9.91%,

3.24%与 3.31%, 52.18%与 53.42%, 显然, 反-2-己烯-

1-醇与顺-3-己烯-1-醇在主 、侧流烟气粒相中的转移以

及被滤嘴截留情况基本一致,这可能与两者的沸点相

近有关。

香叶醇 、橙花醇和芳樟醇同分异构体,三者在主流

烟气粒相中的转移率分别是 18.65%、19.52%和

19.13%, 说明三者向主流烟气粒相的转移较一致;三

者的滤嘴截留率分别是 12.89%、7.34%和 37.97%,说

明滤嘴对三者的截留差异较大, 其中滤嘴对芳樟醇的

截留最高,对橙花醇的截留最低;三者在侧流烟气粒相

中的转移率分别是 1.54%、2.40%和9.27%, 表明芳樟

醇向侧流烟气粒相中的转移远高于橙花醇和香叶醇。

3　结论

研究了15种醇类香料单体在烟支中的分布,以及

卷烟抽吸后向主 、侧流烟气粒相和滤嘴中的转移情况,

结果表明:

( 1)醇类同系物香料, 小分子量低沸点的单体, 其

烟丝持留率和主流烟气粒相转移率相对较低,散失率

相对较高,而大分子量高沸点的单体,其滤嘴迁移率和

滤嘴截留率相对较低 。

( 2)醇类同分异构体单体的转移行为不完全相似。

反-2-己烯-1-醇与顺-3-己烯-1-醇同分异构体,两者的散

失率 、在主 、侧流烟气粒相中的转移率以及向滤嘴的迁

移率和被滤嘴截留情况基本一致, 而烟丝持留率差异
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稍大;香叶醇 、橙花醇和芳樟醇同分异构体, 三者仅有

主流烟气粒相转移率较接近,另外还发现香叶醇和橙

花醇的烟丝持留率和散失率较接近 。

( 3)分析的 15种醇类香料单体, 有 4种醇的侧流

烟气粒相转移率高于主流烟气转移率, 其他 11种醇类

香料在侧流烟气粒相转移率低于其主流烟气粒相转移

率。

( 4)加香卷烟抽吸前,分析的 15种醇类香料单体,

烟丝持留率为 1.18%～ 62.84%;滤嘴迁移率为 0 ～

28.85%, 其中十五醇 、十六醇未向滤嘴中转移;散失率

为33.51%～ 70.36%。

( 5)加香卷烟抽吸后,分析的 15种醇类香料单体,

主流烟气粒相转移率为 0 ～ 19.78%, 其中戊醇在主流

烟气粒相中未检测到, 这可能是戊醇分子量较小沸点

较低,转移到主流烟气气相和侧流烟气中有关;滤嘴截

留率为 1.64%～ 53.42%;侧流烟气粒相转移率为

1.54%～ 21.45%。
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