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不同萃取技术结合 ＧＣ－ＭＳ 分析
卷烟加香料液的挥发性成分
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摘要:卷烟加香工艺中香精香料挥发性成分的精准分析对产品质量调控与品质稳定性至关重要ꎮ 以柳州卷烟厂真龙品牌

典型卷烟加香料液为对象ꎬ系统对比并优化同时蒸馏萃取(ＳＤＥ)、液液萃取(ＬＬＥ)和顶空固相微萃取(ＨＳ－ＳＰＭＥ)３ 种前处理方

法对挥发性成分的提取效果ꎬ并利用气相色谱－质谱联用技术(ＧＣ－ＭＳ)进行成分分析ꎮ 研究发现ꎬＬＬＥ 经溶剂极性与工艺参数

优化后ꎬ３ 种料液萃取效率均有所提升ꎻＳＤＥ 在 ２ ｈ 萃取时长下虽挥发性成分含量略低于 １􀆰 ５ ｈꎬ但挥发性物质检出种类增加

１４􀆰 ２９％ꎬ更适用于特征风味成分的全面解析ꎮ 综合比较显示ꎬ使用 ＳＤＥ 方法料液检出 １１２ 种成分ꎬ显著高于 ＬＬＥ 与 ＨＳ－ＳＰＭＥ
方法ꎮ 以上结果表明ꎬ同时蒸馏萃取有助于高沸点组分的有效释放ꎬ在卷烟加香料液挥发性成分分析中具有显著优势ꎮ
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质量研究与管理ꎬ通讯联系人ꎬ１７３６３７８６６＠ ｑｑ.ｃｏｍꎮ

　 　 烟用香精香料被广泛运用于烟草制品中ꎬ是提

升卷烟香气特征、改善烟气协调性和掩盖不良气味

的重要工艺环节ꎬ以确保烟草制品在燃吸时能够展

现出良好的香味和口感[１－２]ꎮ 卷烟作为一种特殊的

消费品ꎬ其感官品质与消费者的接受度密切相关ꎮ
加香料液中的挥发性成分不仅是构成卷烟特征香气

的核心物质基础ꎬ更直接影响烟气的柔和度、甜润感

和余味舒适性ꎮ 然而烟用香精香料挥发性成分丰富

多样且气味错综复杂ꎬ因此选择合适的方法对挥发

性成分进行准确的定性定量分析显得尤为重要ꎮ 气

相色谱－质谱联用仪(ＧＣ－ＭＳ)是一种将气相色谱

(ＧＣ)和质谱(ＭＳ)串联起来的双光谱技术ꎬ惠康进

􀅰９６１􀅰



现代化工 第 ４６ 卷增刊 １

等[３]采用 ＧＣ－ＭＳ 法确定烟用香精的代表性香味成

分和质量要求ꎮ 该技术既能保留质谱技术灵敏度

高、特异性强的优点ꎬ又能弥补气相色谱难以定性识

别复杂未知组分的不足[４]ꎮ 但值得注意的是ꎬＧＣ－
ＭＳ 分析结果的准确性与样品前处理技术密切相关ꎬ
不同萃取方法对挥发性成分的提取效果和物质种

类存在一定差异ꎬ直接影响最终组分的完整性ꎮ
因此ꎬ系统比较不同萃取技术在卷烟料液分析中

的适用性ꎬ对于优化试验方法、提升检测准确性具

有重要意义ꎮ
传统的对香精样品进行前处理的方法主要包括

蒸馏法[５－６]、萃取法[７－８]、吸附法[９－１０] 等ꎮ 顶空固相

微萃取[１１－１２]和同时蒸馏萃取[１３－１４] 是近年来发展起

来的处理样品的方法ꎮ 在本文卷烟料液挥发性成分

分析中ꎬ使用到的前处理技术有液液萃取、顶空固相

微萃取和同时蒸馏萃取ꎮ 液液萃取通过溶剂的极性

选择实现成分分离ꎬ具有操作简单、成本低廉的特

点ꎬ但其对低沸点挥发性成分的提取效率较低ꎬ且易

引入溶剂干扰ꎮ 顶空固相微萃取作为一种绿色无溶

剂的萃取方法ꎬ通过纤维涂层吸附顶空中的挥发性

物质ꎬ尤其适用于痕量成分的富集ꎬ但其对高沸点或

极性较强的化合物捕获能力有限ꎮ 同时蒸馏萃取结

合了蒸馏与溶剂提取的优势ꎬ常应用于香精香料中

挥发性、半挥发性组分分析ꎬ是一种提取、分离和富

集试样中挥发性、半挥发性成分较为有效的方法ꎬ但
对热敏性物质可能存在分解风险[１５]ꎮ 刘哲等[１６] 采

用顶空固相微萃取(ＨＳ－ＳＰＭＥ)分析了烟草提取物

中的酯类成分ꎬ杨君等[１７]采用超声辅助液液萃取法

适用于烟用香精香料成分的提取ꎬ由于卷烟加香料

液中的挥发性成分较为复杂ꎬ不同萃取方法对获得

的挥发性成分物质种类和相对含量各有差异ꎬ故现

有的提取方法在检测中都具有可行性ꎬ但是各有优

缺点[１８]ꎮ
本研究选取真龙某牌号卷烟加香过程中具有代

表性的卷烟料液为研究对象ꎬ分别采用液液萃取、顶
空－固相微萃取和同时蒸馏萃取 ３ 种前处理技术ꎬ
结合 ＧＣ－ＭＳ 进行挥发性成分的定性与定量分析ꎬ
旨在明确 ３ 种萃取技术对料液中挥发性成分的提取

效果差异ꎬ系统解析料液的主要挥发性成分组成ꎮ

１　 材料与方法

１􀆰 １　 材料与试剂

真龙品牌卷烟的香料液ꎬ由柳州卷烟厂提供ꎮ
试剂:二氯甲烷、正己烷、乙酸乙酯(均为色谱

纯)ꎬ购自上海麦克林生化科技股份有限公司ꎻ氘代

萘ꎬ购自赛默飞世尔科技(中国)有限公司ꎮ
１􀆰 ２　 仪器与设备

ＧＣＭＳ－ＱＰ２０２０ ＮＸ 型四极杆型气相色谱质谱

联用仪:岛津企业管理 (中国) 有限公司ꎻ ＨＺＫ －
ＦＡ２１０ 型电子天平:华志(福建)电子科技有限公

司ꎻ有机相 １３ μｍ×０􀆰 ２２ μｍ 针型过滤器:江苏翌哲

教学仪器有限公司ꎮ
１􀆰 ３　 试验方法

１􀆰 ３􀆰 １　 料液挥发性成分的液液萃取条件单因素

试验

样品的萃取:电子天平称取 １􀆰 ００ ｇ 料液ꎬ根据

不同料液比加入内标液(称取 １􀆰 ００ ｍｇ 氘代萘用二

氯甲烷 /正己烷 /乙酸乙酯定容至 １００ ｍＬꎬ即为内标

工作液)ꎬ于摇床上振荡萃取不同时间ꎬ静置分层ꎮ
使用注射器将 １􀆰 ００ ｍＬ 萃取液上清液通过 ０􀆰 ２２ μｍ
有机相膜过滤到 ＧＣ－ＭＳ 进样瓶(２ ｍＬ)中ꎬ进行

ＧＣ－ＭＳ 分析ꎮ
液液萃取条件优化:加香料液中含有多种不同

种类的挥发性物质ꎬ为了获取更多挥发性成分用于

分析ꎬ分别考察萃取溶剂(二氯甲烷、正己烷、乙酸

乙酯)、萃取时间(３、５、７、９、１１ ｍｉｎ)、料液比(１ ∶１、
１ ∶２、１ ∶３、１ ∶４)对料液挥发性成分种类及萃取峰面

积影响ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 料液挥发性成分的同时蒸馏萃取条件优化

装置蒸馏端接盛有 ５􀆰 ００ ｍＬ 料液及 ５００ ｍＬ 水

于 １ ０００ ｍＬ 平底烧瓶ꎬ加 ２􀆰 ００ ｇ 柠檬酸ꎬ使用电热

套加热ꎮ 装置另一端接盛有 ４０􀆰 ００ ｍＬ 二氯甲烷的

２５０ ｍＬ 烧瓶ꎬ并加入 ０􀆰 ２５ ｍＬ 内标溶液(准确称取

０􀆰 ７０ ｇ 氘代萘用二氯甲烷定容至 １００ ｍＬꎬ后稀释 ４０
倍即为工作液)ꎬ水浴 ６０℃加热ꎮ 蒸馏萃取完成后ꎬ
二氯甲烷萃取溶液中加入无水硫酸钠干燥ꎬ将上清

液转入浓缩瓶中于旋转蒸发仪(水浴温度 ４８℃ꎬ不
超过 ５０℃)浓缩至约 １􀆰 ００ ｍＬꎬ转入色谱瓶中ꎮ

同时蒸馏萃取条件优化:采用单因素试验ꎬ考虑

不同萃取时间(０􀆰 ５、１、１􀆰 ５、２、２􀆰 ５ ｈ)对萃取峰面积

及料液挥发性成分种类影响ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ３　 料液挥发性成分的顶空固相微萃取条件

优化

电子分析天平准确称取料液 １􀆰 ００ ｇ (精确至

１􀆰 ０００ ０ ｇ)于 ２０ ｍＬ 样品瓶中ꎬ然后加入 １０ μＬ 内标

液(０􀆰 ０５ ｇ 氘代萘溶于 ５􀆰 ００ ｍＬ 甲醇ꎬ后稀释 ２００ 倍

即为内标工作液)ꎬ于 ７０℃的加热箱(岛津企业管理

(中国)有限公司)平衡 １０ ｍｉｎ 后ꎬ将聚二甲基硅氧

􀅰０７１􀅰
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烷 /聚二乙烯基苯(ＰＤＭＳ / ＤＶＢ)萃取头插入样品瓶

中萃取 ４０ ｍｉｎꎬ然后将萃取头拔出并置于 ２６０℃进

样口中解吸 ３ ｍｉｎꎮ
色谱柱:ＤＢ－５ＭＳ 型(６０ ｍ×２５０ μｍ×０􀆰 ２５ μｍ)ꎻ

进样口温度 ２６０℃ꎬ载气为高纯度氦气ꎬ控制模式:
线速ꎻ柱流速 １􀆰 ９８ ｍＬ / ｍｉｎꎬ分流比:无分流ꎮ 程序

升温:初温 ５０℃ꎬ保持 ３ ｍｉｎꎻ以 ３℃ / ｍｉｎ 的速率升

温至 ２１０℃ꎻ１ ｍｉｎ 后以 １０℃ / ｍｉｎ 升至 ２７０℃ꎬ保持

５ ｍｉｎꎮ 溶剂延迟 ３ ｍｉｎꎬ电子轰击离子源(ＥＩ)ꎬ电子

电压 ７０ ｅＶꎬ离子源温度 ２３０℃ꎬ接口温度 ２７０℃ꎬ扫
描质量范围 ５０~５５０ ｍ / ｚꎮ

顶空固相微萃取条件优化:考虑稀释变量(料
液不稀释 /稀释 ５ 倍、 /稀释 １０ 倍)对萃取效果的

影响ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ４　 料液挥发性成分的气相色谱质谱联用仪

分析

气相色谱条件:ＤＢ－５ＭＳ 色谱柱(６０ ｍ×２５０ μｍ×
０􀆰 ２５ μｍ)ꎻ进样口温度:２５０℃ꎻ载气:９９􀆰 ９９％高纯

度氦气ꎬ流速 １􀆰 ０ ｍＬ / ｍｉｎꎻ进样方式为分流进样ꎬ分
流比 １０ ∶１ꎬ进样量为 １ μＬꎮ 升温程序:初始温度为

５０℃保持 ２ ｍｉｎꎬ然后以 ５℃ / ｍｉｎ 的升温速度升至

２５０℃ꎬ保留 ２０ ｍｉｎ 结束ꎮ
质谱 条 件: 采 用 ＳＣＡＮ 模 式ꎬ 传 输 线 温 度

２５０℃ꎻ离子源温度为 １７０℃ꎻ离子源为电子轰击电

离(ＥＩ)ꎬ电子能量为 ７０ ｅＶꎻ溶剂延迟时间为 ５ ｍｉｎꎻ
扫描范围 ３０~５００ ａｍｕꎮ

定性分析:采用 Ｎｉｓｔ２０ 标准谱库、Ｓｍａｒｔ Ａｒｏｍａ
Ｄａｔａｂａｓｅ 香味数据库和本地数据检索定性[１９]ꎬ匹配

度>８０％ꎮ
定量分析:采用内标法半定量ꎮ 根据内标峰面

积和浓度ꎬ通过计算样品中的峰面积与内标峰面积

的比值ꎬ对各挥发性成分的含量进行定量ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ５　 数据分析

试验进行 ３ 次平行试验ꎬ峰面积数据以平均值

形式表示ꎮ 采用 Ｏｆｆｉｃｅ Ｅｘｃｅｌ ２０１６ 进行数据计算ꎬ
使用 Ｏｒｉｇｉｎ Ｐｒｏ ２０２１ 进行图表绘制ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 液液萃取单因素试验

２􀆰 １􀆰 １　 萃取溶剂的选择

二氯甲烷、正己烷和乙酸乙酯 ３ 种不同极性溶

剂在液液萃取法(ＬＬＥ)中对料液中挥发性成分的萃

取效果如表 １ 所示ꎮ 不同溶剂萃取料液的物质总含

量由大到小分别为:二氯甲烷>正己烷>乙酸乙酯ꎮ

而萃取物质种类由多至少分别为:二氯甲烷>乙酸

乙酯>正己烷ꎮ 非极性溶剂正己烷的萃取总含量虽

较极性溶剂乙酸乙酯高ꎬ但其萃取的物质种类少于

两种极性溶剂ꎮ 而极性较强的二氯甲烷无论是萃取

总含量还是物质总类优于其他两种萃取溶剂ꎮ 综

上ꎬ二氯甲烷是液液萃取法萃取料液挥发性成分的

最佳溶剂ꎮ
表 １　 不同溶剂对液液萃取料液挥发性成分效果的影响

有机溶剂
提取出的物质总含量 /

(ｍｇ􀅰ｇ－１)

提取出的物质总数 /
种

二氯甲烷 ９􀆰 ４１ ５４

正己烷　 ０􀆰 ７０ ４０

乙酸乙酯 ０􀆰 ６８ ４６

２􀆰 １􀆰 ２　 萃取时间和料液比的选择

不同萃取时间(３、５、７、９、１１ ｍｉｎ)和不同料液比

(１ ∶１、１ ∶ ２、１ ∶ ３、１ ∶ ４)对料液挥发性成分的影响见

图 １ꎮ

１—料液比 １ ∶１ꎻ２—料液比 １ ∶２ꎻ３—料液比 １ ∶４ꎻ４—料液比 １ ∶３

图 １　 不同萃取时间和料液比对液液萃取料液

挥发性成分效果的影响

由图 １ 可知ꎬ萃取时间和料液比对料液萃取挥

发性物质的量有影响ꎮ 萃取时间上ꎬ３ ~ ５ ｍｉｎ 呈现

上升趋势ꎬ５ ｍｉｎ 以后呈下降趋势ꎬ萃取时间为 ５ ｍｉｎ
时所含挥发性物质的量均大于其他萃取时间ꎮ 当萃

取时间为 ５ ｍｉｎ 时ꎬ不同料液比萃取料液的挥发性

物质的量从大至小分别为:１ ∶３>１ ∶４>１ ∶２>１ ∶１ꎮ 故

料液最佳萃取时间为 ５ ｍｉｎꎬ最佳料液比为 １ ∶３ꎮ
２􀆰 ２　 同时蒸馏萃取结果单因素试验

对料液进行 ０􀆰 ５、１、１􀆰 ５、２、２􀆰 ５ ｈ 的提取ꎬ萃取

效果如表 ２ 所示ꎮ 由表 ２ 可知ꎬ同时蒸馏萃取

(ＳＤＥ)萃取挥发性物质总含量为:２􀆰 ５ ｈ > １􀆰 ５ ｈ >
２ ｈ>０􀆰 ５ ｈ> １ ｈꎬ萃取出挥发性物质总数为:２ ｈ >
１􀆰 ５ ｈ>１ ｈ>０􀆰 ５ ｈ>２􀆰 ５ ｈꎬ萃取 １􀆰 ５ ｈ 提取出物质总

数较 ２ ｈ 少 １６ 种ꎬ说明 ２ ｈ 的萃取时间较为合适ꎬ挥
发性物质与溶剂蒸汽混合时间充分ꎬ萃取挥发性成

􀅰１７１􀅰
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分较为完全ꎮ 而时间太长可能造成热敏性物质降

解、水解或损失ꎮ
表 ２　 不同萃取时间对同时蒸馏萃取料液挥发性成分

效果的影响

萃取时间 /
ｈ

提取出的物质总含量 /

(μｇ􀅰ｇ－１)

提取出的物质总数 /
种

０􀆰 ５ １７０􀆰 ２５ ８８

１􀆰 ０ １５２􀆰 ３７ ９１

１􀆰 ５ １８６􀆰 ３０ ９６

２􀆰 ０ １８４􀆰 ３２ １１２

２􀆰 ５ ２２３􀆰 ７７ ８０

２􀆰 ３　 顶空固相微萃取单因素试验

顶空固相微萃取控制稀释变量(不稀释、稀释 ５
倍、稀释 １０ 倍)对料液成分进行分析ꎬ结果如表 ３ 所

示ꎮ 顶空固相微萃取料液挥发性物质总含量为:原
液>稀释 １０ 倍 >稀释 ５ 倍ꎬ分别为 ７９􀆰 ６６、５４􀆰 ５３、
４９􀆰 ３１ μｇ / ｇꎬ提取出物质总数均为:原液>稀释 ５ 倍>
稀释 １０ 倍ꎬ分别为 ８２、７１、６３ 种ꎮ
表 ３　 不同稀释程度对顶空固相微萃取料液挥发性成分

效果的影响

稀释

程度

提取出的物质总含量 /

(μｇ􀅰ｇ－１)

提取出的物质总数 /
种

１０ 倍 ５４􀆰 ５３ ６３

５ 倍 ４９􀆰 ３１ ７１

原液 ７９􀆰 ６６ ８２

２􀆰 ４　 ３ 种方法萃取料液的挥发性成分比较

对比 ＬＬＥ、ＳＤＥ 和 ＨＳ－ＳＰＭＥ 分别进行料液中

挥发性风味成分种类分析ꎬＬＬＥ 提取 ５４ 种ꎬＳＤＥ 提

取 １１２ 种ꎬＨＳ－ＳＰＭＥ 提取 ８２ 种挥发性成分ꎮ 从数

量上来看ꎬＳＤＥ 和 ＨＳ－ＳＰＭＥ 优于 ＬＬＥ 方法ꎮ
如图 ２ 所示ꎬ进一步分析提取料液的挥发性成

１—液液萃取ꎻ２—同时蒸馏萃取ꎻ３—顶空固相微萃取

图 ２　 ＬＬＥ、ＳＤＥ、ＨＳ－ＳＰＭＥ 萃取料液挥发性

成分种类数量比较

分发现:ＳＤＥ 萃取烷烃类、吡嗪类、醇类、酸类、酮类

和醛类化合物效果较佳ꎻＬＬＥ 萃取醚类和呋喃类化

合物效果较佳ꎻＨＳ－ＳＰＭＥ 萃取酚类和其他(萜类、
杂环类化合物等)化合物效果较佳ꎮ

综上ꎬ无论从挥发性化合物种类、提取出物质总

数及萃取效果来看ꎬＳＤＥ 及 ＨＳ－ＳＰＭＥ 均显著优于

ＬＬＥꎮ ＳＤＥ 对烷烃类、醇类、醛类和酮类、酸类物质

的提取更有利ꎬＨＳ－ＳＰＭＥ 对酚类和其他化合物(烯
烃、腈、酰胺等)提取效果更好ꎮ ＳＤＥ 及 ＨＳ－ＳＰＭＥ
两种前处理方法对加香料液的定性分析有一定的互

补性ꎬ这两种方法结合提取料液中挥发性成分可以

更全面ꎮ 考虑到 ＳＤＥ 具有良好的重复性、较高的萃

取量、操作简便等特点ꎬＳＤＥ 更为符合要求ꎮ
２􀆰 ５　 ＳＤＥ 法提取加香料液挥发性成分分析

酯类、醇类、醛类和酮类为主要呈香物质ꎬ为了

得到加香料液的主要挥发性成分ꎬ进而对 ＳＤＥ 的萃

取结果进行更具体的分析ꎮ ＳＤＥ 前处理方法结合

ＧＣ－ＭＳ 对料液挥发性成分分析可以基本反映出料

液样品组成见表 ４ꎮ
表 ４　 ＳＤＥ 法提取料液挥发性成分结果

序号 化合物名称
相对含量 /

(μｇ􀅰ｇ－１)

１ ２ꎬ３ꎬ４－三甲基戊烷 ０􀆰 ０４

２ 环己烷 ０􀆰 ８９

３ ３－甲基己烷 ０􀆰 ３２

４ ３ꎬ３－二甲基－２－戊醇 ０􀆰 ０６

５ 顺式－１ꎬ２－二甲基环戊烷 ０􀆰 １４

６ 甲基环己烷 ０􀆰 ２８

７ 乙基环戊烷 ０􀆰 ０１

８ ２－甲基庚烷 ０􀆰 ０２

９ 丁酸乙酯 １􀆰 ５９

１０ 醋酸丁酯 ０􀆰 ０８

１１ ２ꎬ３ꎬ３－三甲基己烷 ０􀆰 １９

１２ 糠醛 ３􀆰 ４７

１３ ２－甲基丁酸乙酯 １􀆰 ０１

１４ 异戊酸乙酯 ３􀆰 ４０

１５ ４－甲基辛烷 ０􀆰 ０８

１６ 乙基苯 ０􀆰 ０１

１７ 正戊酸 ０􀆰 ４８

１８ 壬烷 ０􀆰 ０１

１９ ２－乙酰基呋喃 １􀆰 ０３

２０ ２ꎬ３－二甲基吡嗪 ３􀆰 ６７

２１ ２ꎬ４ꎬ６－三甲基辛烷 ０􀆰 ０２
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续表

序号 化合物名称
相对含量 /

(μｇ􀅰ｇ－１)

２２ ３ꎬ６－二甲基辛烷 ０􀆰 ０１

２３ 庚醛丙二醇缩醛 ０􀆰 ０２

２４ 异戊醛丙二醇缩醛 ０􀆰 ０１

２５ ４－甲基壬烷 ０􀆰 ０２

２６ 十二烷 １􀆰 ９９

２７ ２－甲氧基－３－甲基吡嗪 ０􀆰 １４

２８ ３－甲基十一烷 ０􀆰 ０８

２９ ２ꎬ５－二甲基壬烷 ０􀆰 １８

３０ 己酸 ４􀆰 ３０

３１ 庚酸 ６􀆰 ５９

３２ ２ꎬ３ꎬ５－三甲基吡嗪 ０􀆰 ３０

３３ ３ꎬ３ꎬ５－三甲基庚烷 ０􀆰 ３１

３４ ４ꎬ６－二甲基十二烷 ０􀆰 ６９

３５ ３－甲基－１ꎬ２－环戊二酮 ０􀆰 ４５

３６ 桉树醇 ０􀆰 ６０

３７ 苯甲醇 ０􀆰 ５７

３８ 苯乙酮 ０􀆰 １２

３９ ２ꎬ４－二乙基－１－庚醇 ０􀆰 ０３

４０ 萜品油烯 ０􀆰 ０７

４１ ５－甲基－５－丙基壬烷 ０􀆰 ０７

４２ ２－甲基丁醇 ２－甲基丁酸酯 ０􀆰 ００

４３ 异戊酸异戊酯 ０􀆰 ３４

４４ ２－甲基丁醇异戊酸酯 ０􀆰 ０６

４５ ２ꎬ６ꎬ１０－三甲基十二烷 ０􀆰 ０２

４６ β－苯乙醇 ０􀆰 ０６

４７ ５－(２－甲基丙基)－壬烷 ０􀆰 ０３

４８ 顺式－１－甲基－４－(１－甲基乙烯基)－环己醇 ０􀆰 ０８

４９ (±)－新异枸杞醇 ０􀆰 ４０

５０ 环己基二甲氧基甲基硅烷 ０􀆰 ５９

５１ ８－甲基十七烷 ０􀆰 ６５

５２ ３ꎬ８－二甲基癸烷 ０􀆰 ０２

５３ ２ꎬ５－二甲基十一烷 ０􀆰 ４８

５４ Ｌ－薄荷醇 ０􀆰 ２７

５５ 薄荷脑 ３２􀆰 ７２

５６ 松油醇 ４􀆰 ５３

５７ γ－萜品醇 １􀆰 ４０

５８ ４－甲基十二烷 ０􀆰 ２８

５９ ３ꎬ４－二甲基苯甲醛 ０􀆰 ２０

６０ １ꎬ５－二甲基环辛烷 ０􀆰 ０１

６１ 正二十一烷 ０􀆰 ４６

６２ 苯乙酸乙酯 ４􀆰 ２３

６３ 正己酸酐 ０􀆰 １４

６４ 紫苏醛 ３７􀆰 ９８

６５ １ꎬ３－对薄荷二烯－７－醛 ０􀆰 ４９

６６ ２－己基－１－癸醇 ０􀆰 ０８

６７ ２ꎬ６ꎬ１１ꎬ１５－四甲基十六烷 ０􀆰 ０４

６８ ２ꎬ６ꎬ６－三甲基－１ꎬ４－环己二烯－１－甲醛 １􀆰 ８７

６９ ２－甲氧基－５－(丙－２－烯－１－基)苯酚 ０􀆰 ０２

７０ 二十烷 １􀆰 ０９

７１ β－突厥酮 ０􀆰 ０２

７２ 十四醇 ０􀆰 ０３

７３ (Ｅ)－１－(２ꎬ６ꎬ６－三甲基－２－环己烯－１－基)－

２－丁烯－１－酮
０􀆰 １５

７４ 正二十五烷 ０􀆰 ２６

７５ β－大马士酮 ０􀆰 ６２

７６ ４－甲基十四烷 ０􀆰 １０

７７ 长叶烯 ０􀆰 ０２

７８ 蓝桉醇 ０􀆰 ０２

７９ 十八烷 ０􀆰 ０６

８０ 乙酸桂酯 ６􀆰 １６

８１ ２ꎬ６ꎬ１０－三甲基十三烷 ０􀆰 １１

８２ 紫苏葶 ２３􀆰 ２３

８３ 三十二烷 ０􀆰 ６７

８４ ２ꎬ４－二特丁基苯酚 ０􀆰 ６７

８５ ４－甲基十五烷 ０􀆰 ０２

８６ 反式－橙花叔醇 ０􀆰 ３２

８７ １３－甲基庚烷 ０􀆰 ０６

８８ 二十四烷 ０􀆰 ３４

８９ １１－甲基－戊二烷 ０􀆰 ０３

９０ １１－甲基三烯 ０􀆰 ０４

９１ 角鲨烷 ０􀆰 １１

９２ ３－甲基十七烷 ０􀆰 １７

９３ ２－甲基十六烷 ０􀆰 １９

９４ (Ｅ)－３－亚丁基－４ꎬ５－二氢－１(３Ｈ)－异苯并

呋喃酮

０􀆰 １３

９５ 苯甲酸苄酯 ９􀆰 ２６

９６ 对苯二甲酸二丁酯 ０􀆰 ０４

９７ 苯乙酸苯乙酯 １１􀆰 ２６

９８ 棕榈酸 １􀆰 ７２

９９ Ｎ－十八环己烷 ０􀆰 ０９

１００ 棕榈酸乙酯 ０􀆰 ３７

１０１ １５－甲基壬烷 ０􀆰 ０６

１０２ ３－甲基－６－(１－甲基亚乙基)环己－２－烯－１－酮 ０􀆰 １９

１０３ 二十八醇 ０􀆰 ０９

􀅰３７１􀅰
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续表

序号 化合物名称
相对含量 /

(μｇ􀅰ｇ－１)

１０４ 顺式－１１ꎬ１４－二十碳二烯酸甲酯 ０􀆰 ３９

１０５ 肉桂酸苄酯 ２􀆰 ８６

１０６ 亚油酸乙酯 １􀆰 １３

１０７ 油酸乙酯 １􀆰 ０７

１０８ 硬脂酸乙酯 ０􀆰 １７

１０９ 芥酸酰胺 ２􀆰 ８５

１１０ ７－乙基－１ꎬ４ａꎬ７－三甲基－３ꎬ４ꎬ５ꎬ６ꎬ８ꎬ９ꎬ１０ꎬ
１０ａ－八氢－２Ｈ－菲－１－羧酸酯

０􀆰 ３２

１１１ １－菲羧酸 ０􀆰 ０４

１１２ 油酰腈 ０􀆰 ４４

ＳＤＥ 法萃取料液ꎬ得到的挥发性物质中相对含

量最高的为醛类ꎬ其次是酯类和醇类ꎮ 料液中致香

成分含量较高的主要有紫苏醛、薄荷脑、紫苏葶、苯
乙酸苯乙酯、苯甲酸苄酯等ꎮ 料液共检测出 １１２ 种

挥发性化合物ꎬ其中 ４０ 种具有明确香气特征ꎬ包括

３ 种脂肪族化合物(己酸、庚酸、正戊酸)、１０ 种萜烯

及衍生物(长叶烯、桉树醇、Ｌ－薄荷醇、薄荷脑、松油

醇、γ－萜品醇、反式－橙花叔醇、蓝桉醇、紫苏葶、萜
品油烯)、３ 种芳香族化合物(β－苯乙醇、苯甲醇、２－
甲氧基－５－(丙－２－烯－１－基)苯酚)、４ 种杂环化合

物(２－乙酰基呋喃、２ꎬ３－二甲基吡嗪、２－甲氧基－３－
甲基吡嗪、２ꎬ３ꎬ５－三甲基吡嗪)、８ 种醛酮类化合物

(糠醛、３－甲基－１ꎬ２－环戊二酮、苯乙酮、紫苏醛、β－
突厥酮、(Ｅ)－β－紫罗兰酮、β－大马士酮、３－甲基－６－
(１－甲基亚乙基)环己－２－烯－１－酮)、１１ 种酯类化

合物(丁酸乙酯、醋酸丁酯、２－甲基丁酸乙酯、异戊

酸乙酯、苯乙酸乙酯、乙酸桂酯、异戊酸异戊酯、２－
甲基丁酸－２－甲基丁酯、肉桂酸苄酯、亚油酸乙酯、
油酸乙酯)和 １ 种其他重要香气成分[(Ｅ) －３－亚丁

基－４ꎬ５－二氢－１(３Ｈ)－异苯并呋喃酮]ꎮ
比较 ＬＬＥ、ＳＤＥ、ＨＳ－ＳＰＭＥ ３ 种前处理方法对真

龙牌卷烟加香料液挥发性成分的提取效果ꎮ ＳＤＥ 法

在经萃取时间条件优化后ꎬ得出挥发性成分种类有

明显增加ꎬ尤其是高沸点组分(如烷烃类、酯类、醇
类)的提取更具有优势ꎮ 而 ＨＳ－ＳＰＭＥ 法对酸类和

酚类等低沸点成分更加敏感ꎬ与 ＳＤＥ 法在化合物种

类上呈现出互补ꎮ ＬＬＥ 法经过萃取溶剂等条件优化

后萃取效果有所提升ꎬ但得出的化合物种类低于

ＳＤＥ 法与 ＨＳ－ＳＰＭＥ 法ꎮ 所以综合来看ꎬＳＤＥ 法因

为它对高沸点呈香物质(醇类、醛类和酮类)的释放

程度较高ꎬ所以更加适用于卷烟加香料液的分析ꎬ而

ＨＳ－ＳＰＭＥ 法则可以作为辅助手段来补充料液中酚

类等物质的检测ꎮ
同时蒸馏萃取法是目前烟草行业内使用较多的

一种香味成分提取方法ꎬ钟洪祥[２０] 通过 ＳＤＥ 并且

结合 ＧＣ－ＭＳ 分析烟用浸膏ꎬ发现 ＳＤＥ 法对中性香

味成分的定性定量分析具有较高的准确性ꎬ尤其适

用于复杂基质的样本ꎮ 这与本研究结果显示的同时

蒸馏萃取更能反应料液挥发性成分具有相对一致

性ꎮ 而孙正光等[２１] 在加拿大与云南烟叶中性香味

成分分析中使用了同时蒸馏萃取和液液萃取法ꎬ两
种前处理方法共同鉴定出中性香味成分ꎮ 在此基础

上ꎬ曲国福等[２２] 比较 ＳＤＥ 与 ＨＳ － ＳＰＭＥ 时指出ꎬ
ＳＤＥ 因高温蒸馏特性可有效释放热稳定性较高的萜

烯类化合物ꎬ这对成分较为复杂的卷烟加香料液使

用 ＳＤＥ 法能更好提取出挥发性成分奠定出理论依

据ꎮ 但同时蒸馏萃取方法操作繁琐ꎬ耗时较长ꎬ溶剂

消耗量大ꎬ在提取过程中可能会在糖类、氨基酸之间

发生美拉德反应ꎬ使副产物增多ꎬ不利于组分的定量

分析ꎮ 这些问题也为该香味物质检测技术的标准化

带来挑战[２３]ꎮ

３　 结论

通过对比 ＬＬＥ、ＳＤＥ、ＨＳ－ＳＰＭＥ 这 ３ 种不同前

处理方法ꎬ发现 ＬＬＥ 法处理时间短ꎬ萃取物质种类

最少ꎻＨＳ－ＳＰＭＥ 法萃取物质含量较低ꎬ萃取物质种

类中等ꎬ但其中主要呈香物质(酯类、醇类、醛类和

酮类)相对含量仅有 ８􀆰 ４７ μｇ / ｇꎻＳＤＥ 法萃取物质含

量中等ꎬ萃取化合物种类最为丰富(１１２ 种)ꎬ且其中

主要呈香物质(酯类、醇类、醛类和酮类)相对含量

高达 ９７􀆰 ９６ μｇ / ｇꎬ故 ＳＤＥ 法是萃取卷烟加香料液挥

发性成分的最佳前处理方法ꎮ
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