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摘要：以同一叶组生产的普通空白卷烟和低焦油空白卷烟为研究对象，采用同时蒸馏萃取及气相色谱(Gc)和气相色谱／质谱联

用(Gc／Ms)方法，测定了19种醛酮类香料单体在加香卷烟中的主流烟气粒相转移率、烟丝持留率、滤嘴截留率和滤嘴迁移率，发现

醛酮类香料单体在2种卷烟中的烟丝持留率和滤嘴迁移率整体差别不大，低沸点香料由于其较强的透发性在卷烟的主流烟气粒相

中转移率显著低于高沸点香料。具有相同官能团的同系物，碳链越长，分子量越大沸点越高，烟丝持留率和主流烟气粒相转移率越

高，而滤嘴截留率和滤嘴迁移率有先增大后减小的趋势。低焦油卷烟在采取通风降焦措施的同时，外加香料在主流烟气粒相中的

转移率显著低于在普通卷烟中的转移率，且降低幅度随香料沸点增大而减小，香料沸点越低，在主流烟气粒相中的转移率降低幅度

也越大。
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随着卷烟消费者对健康的日益关注，低焦油卷烟

产品的研发与生产销售成为我国烟草行业发展的趋

势。对于我国烤烟型卷烟占95％以上的烟草行业来

说，由于烤烟型卷烟糖碱比较高，烟气酸性较强，游离

烟碱比例较低，烟气生理感受较低，烟气柔和，劲头和

满足感比相同焦油量的混合型卷烟小，所以中式烤烟

型卷烟的降焦难度更大。因此，进行低焦油烤烟型卷

烟香味补偿研究显得更为迫切，其中通过香精香料进

行香味补偿占有重要的地位。

通过近几年的研究，国内烟用香精香料技术研究

取得了一些进展，但是还不能完全满足我国中式低焦

油卷烟发展的需要，主要表现在基础研究比较薄弱，对

香料缺乏系统研究，可供选择的香料品种不够丰富、针

对中式低焦油烤烟型卷烟的研究比较少等方面。随着

中式卷烟降焦减害工作的深入，作为卷烟制造核心技

术之一的香精香料研究应该提升到一个新的更高的技

术层面。

为此，我们选取一些醛酮类香料单体进行深入的

研究，以期充分了解香料单体在低焦油烤烟型卷烟保

存和燃吸过程中的转移行为，准确把握香料单体在卷

烟保存和燃吸过程中的转移规律、持留及截留状况，丰

富香料单体基础数据库，提高对低焦油烤烟型卷烟加

香加料的针对性和可控性水平，有助于确定香料单体

的适当用量和准确评价香料单体的作用，对量化卷烟

加香加料、进一步了解加香效果和低焦油卷烟的香味

补偿提供技术支持。

1试验

1．1样品、试剂、标样和仪器

1．1．1 样品

空白卷烟：采用同一叶组配方生产的普通卷烟和

低焦油卷烟(通风稀释率为19％的激光打孔卷烟)；

加香卷烟：2种空白卷烟加入本项目配制的香料

溶液所得的卷烟。

1．1．2仪器

HP6890／5973N气质联用仪：美国Agilem公司；

改进的同时蒸馏萃取仪：郑州大学玻璃仪器厂；

RE52—99旋转蒸发仪：上海亚荣生化仪器厂；

CUECTOR型自动注射加香仪：瑞士Bu咄an公

司；

450型直线型自动吸烟机：英国cemleaIl公司。

1．1．3试剂

盐酸、氢氧化钠、氯化钠、无水硫酸钠(以上均为分

析纯，购自天津北方化玻购销中心，其中无水硫酸钠在

使用前于600℃干燥4 h。二氯甲烷、无水乙醇(以上2

种试剂为色谱纯，美国Fisher公司生产)。

1．1．4香料单体标样及内标

在加香试验中，选取19种醛酮类合成单体香料标

准品对空白卷烟样品进行加香。在气相色谱定量分析

试验中，采用乙酸苯乙酯作内标物。

1．2加香卷烟样品准备

1．2．1香料溶液的配制

以无水乙醇(色谱纯)为溶剂配制成各香料单体质

量百分比浓度在O．5％左右的混合香料溶液。

1．2．2卷烟加香

采用cUEcToR型自动注射加香仪将混合香料溶

液注入经挑选的未加香空白卷烟样品中，注射量由电

脑调节，最小值=(10±1)皿，开始注射点(非滤嘴

端)：1咖，结束注射点：60呦，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。

1．2．3加香卷烟保存

将加香烟支用烟盒密封好放在温度(22±2)℃，

相对湿度(60±5)％的环境条件下保存1周。

1．2，4加香卷烟抽吸

使用450型直线型自动吸烟机按IS03308【5J标准

抽吸卷烟，用剑桥滤片收集10支卷烟的主流烟气总粒

相物作为待测物。

1．3样品的前处理及分析

1．3．1样品的前处理

分别取待测样品进行同时蒸馏萃取，同时蒸馏萃

取装置一端接盛有样品及300 mL水及90 g氯化钠的

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二氯甲烷的

100 mL烧瓶，该端在水浴锅上加热，水浴温度为60℃。

萃取完成后，加入10 g无水硫酸钠，干燥过夜，将萃取

液浓缩至1 mL，加入内标乙酸苯乙酯10皿(20 nlg／

mL)，即为Gc、GC／MS分析样品液。
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1．3．2 GC、GC／MS分析条件

分别将得到的含有醛酮类单体的分析样品液进行

Gc分析，Gc分析条件如下：色谱柱：HP．5Ms(60 m×

0．25 mm×0．25扯m)毛细管柱；进样口温度：270℃；

检测器：FID；温度：270℃；载气：N2，0．8 mL／lIlin；升

温程序：60℃(1 lllin)三兰竺譬280℃(30 rnin)；进样

量：1．0止，分流比：20：1。

GC／MS分析条件除使用的载气为氦气外，其他气

相条件与上表中GC分析条件相同；电离方式：El；电

离电压：70 eV；离子源温度：230℃；传输线温度：

280℃；质量扫描范围：30—350 a砌；溶剂延迟：

6 lllin；使用NIs，12．0谱库进行图谱检索。

1．4试验方法

1．4．1定量工作曲线

采用内标法对标样制作定量工作曲线，分别取一

定量的混合香料溶液，配制成5个不同浓度的标样乙

醇溶液，分别加入准确量的内部标准物质(I．s．)，然后

进行GC分析。以各香料单体标样与内标的峰面积比

为横坐标，其浓度比为纵坐标，计算出各香料单体内标

法标准曲线的线性回归方程和相关系数，结果见表2。

1．4．2标样的重复性和回收率测定

将一定量标样直接置于同时蒸馏萃取装置的烧杯

中采用与烟样一样的前处理操作和GC条件分析，重

复5次，测定该方法的回收率和变异系数，结果见表2

所示。

由表2知，在所测范围内，所分析的香料单体标样

的工作曲线线性相关性好，回收率高，重复性好，适合

定量分析。

1．4．3烟丝持留率的测定方法

分别取10支未抽吸空白卷烟和加香卷烟的烟丝

放入同时蒸馏萃取装置中，按照1．3．1和1．3．2的条

件进行前处理操作和Gc分析，计算未抽吸空白卷烟

和加香卷烟的烟丝持留量，由此求出香料单体的烟丝

持留率。

烟丝持留率=[(加香卷烟抽吸前烟丝中香料量一

空白卷烟抽吸前烟丝中香料量)／外加香量]×100％

1．4．4滤嘴迁移率的测定方法

分别取lO支未抽吸空白卷烟和加香卷烟的滤嘴

放入同时蒸馏萃取装置中，按照1．3．1和1．3．2的条

件进行前处理操作和GC分析，计算未抽吸空白卷烟

和加香卷烟的滤嘴香料单体释放量，由此求出香料单

体的滤嘴迁移率。

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％

1．4．5香料单体在卷烟主流烟气中转移率的测定方

法
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加香卷烟于恒温恒湿(22±2)℃，RH(60±5)％

烟盒密封放置1周后，按标准抽吸并收集10支卷烟的

主流烟气总粒相物放入同时蒸馏萃取装置中，采用

1．3．1和1．3．2的条件进行前处理操作和GC分析，计

算加香卷烟抽吸后主流烟气粒相转移率。

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)]×100％

1．4．6香料单体在卷烟滤嘴中截留率的测定方法

加香卷烟于恒温恒湿(22±2)℃，RH(60±5)％

烟盒密封放置l周后，按标准抽吸并取10支抽吸后的

滤嘴放入同时蒸馏萃取装置中，采用1．3．1和1．3．2

的条件进行前处理操作和GC分析，计算加香卷烟抽

吸后滤嘴中香料单体截留率。

滤嘴截留率=(加香卷烟抽吸后滤嘴中香料量／外

加香量)×100％

表2香料单体标样的工作曲线、重复性和回收率

2结果与讨论

2．1加香卷烟抽吸前各香料单体的分布情况

按1．4．3、1．4．4所述方法对加香卷烟抽吸前醛酮

类香料单体的烟丝持留率和滤嘴中迁移率进行分析，

结果见表3。

如图1表3所示：由于2种卷烟叶组相同，本研究

所选醛酮类香料在2种卷烟中的烟丝持留率、滤嘴迁

移率相差不大。

对于醛类香料单体而言，从庚醛到癸醛，加香卷烟

抽吸前，随着沸点增高和分子量的增大，香料的烟丝持

留率出现增加的趋势，滤嘴迁移率先增大后减小。对

于酮类香料单体而言，从2一庚酮到2一癸酮，加香卷烟抽

吸前，香料单体的烟丝持留率随着分子量增大和沸点

增高而增大，滤嘴迁移率随着分子量增大先增大后减

小。

总的来说，高沸点香料由于挥发和迁移困难，导致

烟丝持留率较高，滤嘴迁移率较低；低沸点香料挥发

性很强，导致向外界挥发而有所损失，烟丝和滤嘴上的

量都不高；中沸点挥发性适中，因此烟丝持留率和滤

嘴迁移率都较高。但异佛尔酮和氧化异佛尔酮不符合

此规律，可能受检测手段所限或与分子极性有关。

2．2加香卷烟抽吸后香料单体的分布情况

按1．4．5节和1．4．6节所述方法对加香卷烟抽吸

后醛酮类香料单体的主流烟气粒相转移率和滤嘴截留

率分析结果见表4。
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表4加香卷烟抽吸后醛酮类香料的转移率
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图2加香卷烟抽吸后醛酮类香料的转移率

对于醛类香料单体而言，从庚醛到癸醛；于酮类

香料单体而言，从2．庚酮到2．癸酮，加香卷烟抽吸后香

料单体的主流烟气粒相转移率随着沸点增高和分子量

的增大而出现增加趋势，滤嘴截留率有的先增大后减

小，有的一直增加，整体有增加的趋势。但有些成分不

符合上述规律，如香叶基丙酮和紫罗兰酮沸点和分子
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量都较高，滤嘴截留率反而较低，可能是因为沸点太高

转移困难或不稳定而分解所致。再如环戊酮的沸点和

分子量都比乙酰丙酮低，二者在主流烟气粒相中的转

移率大致相当，这可能与香料的分子结构有关；另外

具有相同碳原子数的苯乙醛和苯乙酮的主流烟气粒相

中转移率和滤嘴截留率相差较大，异佛尔酮分子量和

沸点都比氧化异佛尔酮大，其主流烟气粒相转移率和

滤嘴截留率都比氧化异佛尔酮小，可能与检测手段或

分子极性有关，要确定这些作用的影响程度及影响方

向还需要进一步的研究。

香料在2种卷烟中的滤嘴截留率各类物质问存在

差异，无明显规律。与采用同一叶组配方的普通卷烟

相比，低焦油卷烟在通风稀释的作用下，外加香料在主

流烟气粒相中的转移率明显降低，且降低幅度随香料

沸点增大而减小，香料沸点越低，在主流烟气粒相中转

移率的降低也越严重，随着香料沸点的提高，在主流烟

气粒相中转移率的降低幅度有所减小。

抽吸通风稀释过的卷烟时，径向进入的空气增加，

轴向进入的空气降低，每口抽吸的烟丝量减少，每口烟

气中又含有部分空气，导致烟气焦油含量降低[10-12]、

香气量和浓度明显下降，低沸点香料由于其较强的透

发性在卷烟的主流烟气粒相中转移率显著低于高沸点

香料，对于低焦油卷烟而言这种情况更为明显，显然是

通风稀释的扩散作用，因此采用通风稀释降焦后，要保

证较好的吸味，需要对卷烟的叶组配方及加香加料作

出相应的调整u1J。

3结论

(1)高沸点香料由于挥发和迁移困难，导致烟丝

持留率较高，滤嘴转移率较低；低沸点香料挥发性强，

导致向外界挥发而有所损失，烟丝和滤嘴上的量都不

高；中沸点香料挥发性适中，因此烟丝持留率和滤嘴

迁移率都较高。具有相同官能团的醛类同系物和2．酮

类同系物，碳链越长，分子量越大沸点越高，烟丝持留

率和主流烟气粒相转移率越高，散失率越小，而滤嘴截

留率和滤嘴迁移率则是先增大后减小；由于2种卷烟

叶组相同，醛酮类香料单体在2种卷烟中的烟丝持留

率和滤嘴迁移率整体差别不大。

(2)低沸点香料由于其较强的透发性在卷烟的主

流烟气粒相中转移率显著低于高沸点香料，对于通风

稀释过的低焦油卷烟而言这种情况更为明显；低焦油

卷烟在通风稀释的作用下，外加香料在主流烟气粒相

中的转移率显著低于普通卷烟中的转移率，且降低幅

度随香料沸点增大而减小，香料沸点越低，在主流烟气

粒相中转移率降低的幅度就越大，随着香料沸点的提

高，在主流烟气粒相中转移率的降低幅度有所减缓。
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