
基金项目!红云红河烟草#集团%有限责任公司科技项目#编号&

<Y<<45!7BY58

%(云南省应用基础研究计划项目
#编号&

45!$U?58D

%

作者简介!李达!男!红云红河烟草#集团%有限责任公司工程师!

硕士"

通信作者!李超#

!"D#

$%!男!云南中烟工业有限责任公司工程
师!硕士"

%&'()*

&

.0

=

2LDD'(,77

!

!471/K'

收稿日期!

45!"&!4&!5

!"#

&

$%&$'()*

'

+

&,--.&$%%'/)011&*%*%&%'&%$(

卷烟挥发性香气成分测定及烟丝加香
工艺优化
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摘要!建立了一种顶空(搅拌棒固相微萃取(热脱附(

气相色谱(质谱联用#

<>&>S>%&P?&BW&Q>

$检测卷烟烟
丝中

!!

种挥发性物质的方法!将其应用于烟丝加香工艺
中的参数优化!分别对样品预处理方式和热脱附操作条
件进行了优化%结果表明!

&

在优化的试验条件下!相关
系数
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!检出限和定量下限分别为
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加标回收率在
D#149

"

"$179

!测定结果的相对标准偏差在
41$9

"

7159

'
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基
于该方法研究优化了加香工艺滚筒频率和风门大小参
数!得出与感官评吸中香气评定一致的最佳加香工艺参
数为滚筒频率

85L

)
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!风门大小
"59

%该方法灵敏度
高"线性关系好!可以作为烟丝加香工艺参数优化的有效
手段%

关键词!烟丝'香气成分'顶空(搅拌棒固相微萃取'热脱
附'气相色谱(质谱法'加香
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卷烟的香气成分主要通过各种样品前处理方法与气
相色谱$质谱相结合的方法检测"烟丝香气的挥发性成
分都是依附于烟丝基质存在的!所以避免基质干扰!提高
检测限!需对样品进行前处理"目前!样品前处理方法应
用比较多的主要为顶空法和萃取法)

!

*

"顶空法又分为动
态顶空法#

<?

%

)

4

*和静态顶空法#

<>

%

)
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*

!用于定性分析
低沸点+强挥发性成分!可避免溶剂萃取法中溶剂污染问
题!并具有成本低+无环境污染等优点"萃取法分为蒸馏
萃取+溶剂萃取+超临界萃取和固相微萃取#

>@Q%

%等"

其中!蒸馏萃取+溶剂萃取)

8

*均存在萃取溶剂污染问题!

而且会对痕量分析#样品中待测组分含量低于
!5

T7的分
析方法%产生干扰"超临界萃取需要超临界流体作为萃
取剂!萃取过程对设备要求较高)
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型选择性萃取法!有效避免了痕量分析中溶剂污染问题!

但早期存在灵敏度不够高和回收率很低的问题)

7

*

"有学
者)

$

*发现在此基础上给搅拌棒套上聚二甲基硅氧烷橡胶
管!可以得到很高的测定灵敏度和回收率!该方法即搅拌
棒固相微萃取#

>S>%

%"

>S>%

自发现以来!因其具有不
需要有机溶剂+测试简便+富集倍数高等优点!现已被广
泛应用于食品中农药残留及挥发性成分的富集收
集)

DT!5

*

"刘汗青等)

!!

*应用固相微萃取$热解吸系统$

气相色谱$质谱#

>S>%&P?>&BW&Q>

%处理并测定了烟草
中表香挥发性成分"该方法需要加入蒸馏水+加热+不断
搅拌及去除基体效应的相关操作!操作相对较为繁琐"

为避免基体效应同时简化试验操作步骤!试验拟在
>S>%&P?>&BW&Q>

基础上引入静态顶空萃取模式!将
<>&>S>%

用于烟丝样品前处理萃取!通过热解析方式解
析!再经气相色谱$质谱检测!以期建立一种操作简单!

灵敏度高和回收率高测定卷烟香气挥发性成分的方法"

并将该方法应用于加香工艺中的参数优化!为探求和完
善香烟嗅感和加香工艺的选择提供技术支撑"

!

!

材料与方法

!1!

!

材料"试剂及仪器
!1!1!

!

材料及试剂
材料&同一主力品牌规格

Q

的中国市售卷烟成品烟
丝样品!不同加香工艺下烟丝样品!

A

集团工艺质量部(

萘内标&美国
>)

-

'(

公司(

乙酸丙酯+丙二醇甲醚+

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁酯+

4&

乙
基己基乙酸酯+乙酸+长叶烯+丙二醇+戊二酸二甲酯+苄
醇+

417&

二叔丁基对甲酚+

6&

乙酰基吡咯
!!

种卷烟挥发性
成分标准品&美国

>)

-

'(

公司(

固态萃取搅拌棒&

B2L.G2*PN).G2L

搅拌棒#长
45''

!

厚
51#''

%!德国
B2L.G2*

公司(

气相色谱柱&

<@&F::;bA]

型#

75 '' c

514#''c514#

#

'

%!美国安捷伦科技公司"

!1!14

!

仪器与设备
气相色谱$质谱联用仪&

@2LE),%*'2LW*(L0.755

型!

美国
@2LE),%*'2L

公司(

热脱附仪&

@2LE),%*'2LP0LMK Q(GL)O655

型!美国
@2LE),%*'2L

公司(

分析天平&

W@44#?

型!德国
>(LGKL)0.

公司"
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!

试验方法
!141!

!

内标物的选择
!

由于研究对象具有挥发性!采用
外标法定量误差较大!因此选择内标法定量!并以香精香
料检测常用的低毒萘作为内标进行定量)

!4

*

"

!1414

!

标准溶液的配制
!

准确称取
#155

-

萘!置于
#5'\

容量瓶中!用无水乙醚稀释并定容!配制质量浓度
为

!5515

-

'

\

的内标储备液(移取
51!55'\

内标储备液

于
!5'\

容量瓶中!用无水乙醚稀释并定容!配制质量浓
度为

!555'

-

'

\

的内标标准工作液"上述所有溶液均
于
8C

冰箱中保存!使用前恢复至室温"

!1416

!

样品前处理
!

搅拌棒在使用前放入
P?>

热脱附
管中老化"在室温下!精确称取烟丝样品

"515

-

!置于小
烧杯中!并加入

518'\

的内标标准工作液萘!之后立即
取一个杯内底固定有固态萃取搅拌棒#通过大烧杯外的
磁铁进行固定%的大烧杯倒扣在装有烟丝的小烧杯上!并
进行密封!吸附时间为

!45'),

"相对于传统的搅拌手
段!该法能有效避免成品烟丝在传统高速搅拌下的破壁
效应!使萃取到的挥发性成分更准确"其中!为了确定最
佳烟丝量!分别取

8

种烟丝样品
6515

!

#515

!

$515

!

"515

和
!!515

-

按
!1414

+

!1418

和
!141#

的试验条件!通过检测
!!

种目标物含量!最终得到最优试验条件(为了确定最佳
吸附时间!分别取

8

种吸附时间
75

!

D5

!

!55

!

!45

!

!85'),

按
!1414

+

!1418

和
!141#

的试验条件!通过检测
!!

种目标
物含量最高的

4&

乙基己基乙酸酯含量!最终得到最优试
验条件"

!1418

!

热脱附操作条件
!

吸附结束后!将固态萃取搅拌
棒放入玻璃脱附管中部!以便使其均匀加热!进而达到样
品完全解吸"样品脱附管温度

!D5 C

!冷阱捕集温度
T45C

!热解吸温度
475C

!阀温度
!"5C

!传输线温度
455C

!脱附时间
6'),

!进口分流流速
!5'\

'

'),

!出口
分流流速

!5'\

'

'),

"其中!为了确定热脱附操作条件
最优条件!选用

\

"

#

6

8

%表对进热解吸温度+样口冷聚焦温
度和解吸时间进行正交分析!通过检测

!!

种目标物含量
最高的

4&

乙基己基乙酸酯含量!最终得到最优试验条件"

!141#

!

气相色谱$质谱检测条件
#

!

%气相色谱条件&采用
<@&F::;bA]

气相色谱
柱#

75'c514#''c514#

#

'

%!进样口温度
4#5C

!分流
进样!载气为氦气#

""1""9

%!流速
!'\

'

'),

!程序升温为
#5C

保持
!'),

!然后以
# C

'

'),

升温至
455 C

!保持
!5'),

"

#

4

%质谱条件&

%F

a离子源(电压
$52_

(离子源温度
!D5C

!传输线温度
4#5C

(溶剂延迟
#'),

"

!1417

!

定性分析
!

利用
BW&Q>

联机!将作为检测器的质
谱和气相色谱联用!将未知物的图谱与

:F>P\)ML(L

I

相
比较!选取匹配度

"

D#9

的作为初步鉴定结果!之后分别
通过

HGG

=

.

&''

N2MMKKE1,).G1

-

KR

'

/H2').GL

I

'搜索初步鉴定
结果的科瓦茨保留指数!与计算结果相比较!最终确定
成分"

!141$

!

定量分析
!

由于挥发性组分的含量与其色谱峰面
积呈正比!所以可以通过内标的质量+内标色谱峰面积和
被测组分的色谱峰面积!得到被测组分质量!实现定量分
析"并按式#

!

%计算挥发性组分的含量"

%(

#

_K*167

#

:K16

李
!

达等!卷烟挥发性香气成分测定及烟丝加香工艺优化
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式中&

V
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种挥发性组分的含量!

#

-

'

-
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$$$加入的内标的质量!

#
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(

,
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$$$第
)

种挥发性组分的色谱峰面积(

,

&

$$$内标的色谱峰面积(

-

$$$试验称取的烟丝或烟末的质量!

-

"

!141D

!

样品的感官评价
!

分别取
D

种工艺条件下生产的
65

个卷烟样品!将卷烟样品在恒温恒湿箱中平衡
8DH

"

由
A

集团工艺质量部!组织持有相关证件的评吸人员
D

名!根据
BS#75718

$

455#

对
D

组正交试验样品进行感
官评吸中的香气进行评价"

!141"

!

科瓦茨保留指数#

Q"

值%测定
!

取正构烷烃混标
标准品按

!1414

+

!1418

和
!141#

的试验条件分析!记录每个
正构烷烃标准品出峰的保留时间!采用保留指数的线性
升温公式)式#

4

%*计算各挥发性组分的
Q"

值"

Q"h

#

)a

(

W

[

(

)

(

)

]

!

[

(

)

%

M

!55

! #

4

%

式中&

Q"

$$$科瓦茨保留指数(

)

$$$正构烷烃碳原子个数(

(

W

$$$被分析组分流出峰的保留时间!

'),

(

(

)

$$$碳原子为
)

的正构烷烃混标标准品流出峰的
保留时间!

'),

(

(

)a!

$$$碳原子为
)a!

的正构烷烃混标标准品流出
峰的保留时间!

'),

"

4

!

结果与分析

41!

!

卷烟香气组分的定性和定量分析
在同样的色谱条件下!以萘为内标!对分离得到

!!

种
挥发性组分进行分析!色谱图见图

!

"综合考虑出峰时
间+定性和定量特征离子+响应强弱等因素!对

!!

种化合
物成分进行定性分析!并结合

!141$

的定量计算公式得到
卷烟香气组分内标法相对定量结果!见表

!

"从表
!

可以
看出!样品含有大量的酯类和酸类化合物!同时还含有少
量醚类和酮类化合物!这些化合物都是特征香气的物质!

能部分反映该烟丝的香气特点"

414

!

前处理参数的选择
4141!

!

样品量的选择
!

8

种烟丝样品
6515

!

#515

!

$515

!

"515

和
!!515

-

下
!!

种目标物的检测结果见表
4

"结果
表明!样品量

'

$515

-

时才能同时检出
!!

种目标物"样
品量为

!!515

-

时!基质效应较大!

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁
酯+

6&

乙酰基吡咯+

4&

乙基己基乙酸酯等目标物的测定含

图
!

!

云烟某品牌卷烟主流烟气成分色谱图
U)

-

0L2!
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L('KJ'(),.GL2('.'KE2/K'

=

K,2,G.KJ(/)

-

(L2GG2ML(,3KJY0,

I

(,

表
!

!

云烟某品牌中部分香气组分内标法相对定量结果
P(M*2!

!

X2*(G)R2

j

0(,G)G(G)R2L2.0*G.KJ.K'2(LK'(/K'

=

K,2,G.),(ML(,3KJY0,

I

(,

物质名称 保留时间'
'),ZKR(G.

保留指数计算保留指数含量'#

#

-

2

-

T!

%

乙酸丙酯
61!! 77" 77#1# 514#!

丙二醇甲醚
#14! 7$6 7$514 !1644

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁酯
D16! !5$7 !5#71$ $16#8

4&

乙基己基乙酸酯
D1$4 !!88 !!841# !61D!D

乙酸
!4174 !86$ !84#14 5187!

长叶烯
!#15$ !##5 !#8616 516#!

丙二醇
!#1D5 !#D" !#$41D 515"#

戊二酸二甲酯
!D14# !7"" !$5"17 516D#

萘#内标%

!D1$D T T T

苄醇
4!1"D !DD# !D#"14 814##

4

!

7&

二叔丁基对甲酚
44178 !"4$ !"#41" !14"#

6&

乙酰基吡咯
4#157 T T !!1668

&(

安全与检测
>AU%PY VF:>@%WPF;:

总第
44!

期
#

4545

年
6

月
#



量反而有所降低!当样品量达到
"515

-

时!不仅能同时检
出
!!

种目标物!基质效应较小!而且相比于样品量
$515

-

时所测定的目标物含量高!峰形对称!适合定量分析"综
合考虑!选择样品量为

"515

-

作为最优条件"

表
4

!

不同样品含量下检测结果
P(M*24

!

P2.GL2.0*G.0,32L3)JJ2L2,G.('

=

*2/K,G2,G.

样品量'
-

乙酸丙酯'
#

#

-

2

-

T!

%

丙二醇甲醚'
#

#

-

2

-

T!

%

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁酯'
#

#

-

2

-

T!

%

4&

乙基己基乙酸酯'
#

#

-

2

-

T!

%

乙酸'
#

#

-

2

-

T!

%

长叶烯'
#

#

-

2

-

T!

%

65 T 51864 4184# 81#!$ T 51!4!

#5 51!6! 51$## 8156! $1#4# 5147! 51!D6

$5 51!"4 51"D8 #17!# !51746 516$8 514D8

"5 514#! !1644 $16#8 !61D!D 5187! 516#!

!!5 5147! !16#6 71#4! !61664 51#68 516"8

样品量'
-

丙二醇'
#

#

-

2

-

T!

%

戊二酸二甲酯'
#

#

-

2

-

T!

%

苄醇'
#

#

-

2

-

T!

%

4

!

7&

二叔丁基对甲酚'
#

#

-

2

-

T!

%

6&

乙酰基吡咯'
#

#

-

2

-

T!

%

65 T 51!6# 51!6D 5184# 61D$D

#5 T 5144# 416!$ 51$6$ 71!8"

$5 515D8 516!8 616## !1!48 D1#48

"5 515"# 516D# 814## !14"# !!1668

!!5 51!57 518#$ #154# !1!44 !51#"4

41414

!

平衡时间的选择
!

由表
4

可知!

4&

乙基己基乙酸
酯的含量为

!!

种目标物中最高!为了更便捷实现对前处
理参数的合理优化!只对

4&

乙基己基乙酸酯进行分析"

在
!1414

+

!1418

和
!141#

的最优试验条件下!考察了不同平
衡时间下

4&

乙基己基乙酸酯峰的强度变化"平衡时间为
75

!

D5

!

!55

!

!45

!

!85'),

下的
4&

乙基己基乙酸酯峰强度!

见图
4

"从图
4

可知!随着平衡时间的增加!

4&

乙基己基
乙酸酯峰强度呈现先增加后几乎不变的规律"平衡时间
为

!85'),

下的
4&

乙基己基乙酸酯峰强度与
!45'),

下
的乙基己基乙酸酯峰强度几乎不变!因此!选择

!45'),

的平衡时间为最优条件"

图
4

!

不同平衡时间下
4&

乙基己基乙酸酯的峰强度
U)

-

0L24

!

@2(E),G2,.)G

I

KJ4&2GH

I

*H2O

I

*(/2G(G2(G3)JJ2L&

2,G2

j

0)*)ML)0'G)'2.

416

!

热脱附操作条件的优化
进热解吸温度+样口冷聚焦温度和解吸时间是影响萃

取棒上所吸附的样品能否实现完全解吸和试验结果准确
性的重要因素"根据以往试验经验和相关文献)

!!T!4

*

!确
定正交优化试验因素及水平取值见表

6

"以
4&

乙基己基乙
酸酯峰的强度为被测物质!选用

\

"

#

6

8

%表进行优化试验"

表
6

!

正交优化试验因素及水平取值
P(M*26

!

U(/GKL.(,3*2R2*.KJKLGHK

-

K,(*K

=

G)')l(G)K,

G2.G

水平 A

样口冷聚
焦温度'

C

S

进热解吸
温度'

C

W

解吸时
间'

'),

! T65 485 4

4 T45 475 6

6 T!5 4D5 8

表
8

!

正交优化试验方案及结果
P(M*28

!

;LGHK

-

K,(*K

=

G)')l(G)K,G2.G./H2'2(,3L2.0*G.

试验组号
A S W

4&

乙基己基乙酸
酯峰的强度

! ! ! ! "!47"

4 ! 4 4 "7!$8

6 ! 6 6 "#867

8 4 ! 4 "$#7"

# 4 4 6 !544!#

7 4 6 ! "8!45

$ 6 ! 6 $$"#4

D 6 4 ! "!67"

" 6 6 4 D784#

F

!

"84"6 DD"65 "44#4

**********************

F

4

"$"7D "7#D7 "66D"

F

6

D#48D "!""6 "!D7$

H !4$!" $7#7 !#4!

'(

#

_K*167

#

:K16

李
!

达等!卷烟挥发性香气成分测定及烟丝加香工艺优化



!!

从表
8

可知!冷聚焦温度对试验结果影响最大!其次
为热解吸温度和解吸时间!最佳工艺组合为

A

4

S

4

W

4

!即
在

475C

下!脱附
6'),

+

T45C

的冷聚焦温度为最优热
脱附操作条件"在最佳工艺参数!

4&

乙基己基乙酸酯峰的
强度达到最大值!为

!585"D

"

418

!

方法学评价
4181!

!

标准曲线+检出限与定量下限
!

采用内标法进行
定量分析!以各目标化合物的浓度为横坐标!各目标化合

物与内标物的峰面积比为纵坐标建立标准曲线!求得线
性范围+线性回归方程和相关系数"在基体中进行添加
回收试验!在优化的试验条件下!分别按

6

倍信噪比#

?

'

#

%和
!5

倍信噪比#

?

'

#

%计算
!!

种目标物的检出限
#

\;?

%及定量限#

\;k

%"结果表明!

!!

种化合物的相关
系数均大于

51""D

!检出限和定量下限分别为
515#4$

"

51#48

!

51!$4

"

!17D8

#

-

'

-

"各组分的线性范围+回归方
程+相关系数+检出限和定量下限如表

#

所示"

表
#

!

方法评价结果
P(M*2#

!

Q2GHK32R(*0(G)K,L2.0*G

组分 线性范围'#

'

-

2

'\

T!

% 回归方程
H

4

\;?

'#

#

-

2

-

T!

%

\;k

'#

#

-

2

-

T!

%

乙酸丙酯
515!"$

"

51$4$ 8h51748#VT515D84 51"""# 515"4! 514D6

丙二醇甲醚
5154#7

"

5174! 8h517$#"VT5157$# 51"""6 51!54 516!7

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁酯
5154$#

"

5177# 8h51$4"4VT5156D8 51"""7 51!6# 5186#

4&

乙基己基乙酸酯
515$8#

"

!1#$4 8h!1!48#VT51!"48 51"""8 51#48 !17D8

乙酸
5154#8

"

51D4! 8h51"D#4VT51577# 51"""# 51!7! 51#!4

长叶烯
515!7D

"

51#D8 8h51$#46VT5158#4 51""D# 51!!4 516#!

丙二醇
5154!#

"

517$5 8h51D"44VT515684 51"""# 515#4$ 51!$4

戊二酸二甲酯
51544#

"

51#84 8h51#"#8VT515D$8 51"""7 51!48 5185!

苄醇
51546#

"

51D84 8h51D#4!VT515#84 51"""# 51!5# 51684

4

!

7&

二叔丁基对甲酚
5156#7

"

51$#4 8h51$748VT5154D" 51"""7 51!D# 51#$8

6&

乙酰基吡咯
515D"#

"

!14$# 8h517#"8VT515!48 51""D$ 518D4 !1#!4

41814

!

回收率与精密度
!

采用标准加入法!选取
7

个样
品作为空白样品!在高+中+低

6

种不同浓度水平#

41#

!

4515

!

6$1#

#

-

'

'\

%上!重复进行
7

次加标回收率试验!回
收率和精密度试验结果见表

7

"结果表明!

!!

种目标产
物平均加标回收率在

D#149

"

"$179

!测定结果的相对
表

7

!

回收率与精密度结果d

P(M*27

!

X2/KR2L

I

(,3

=

L2/).)K,L2.0*G.

组分 回收率'
9

精密度'
9

乙酸丙酯
D#14 41D

丙二醇甲醚
"!14 61D

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁酯
"$18 715

4&

乙基己基乙酸酯
"71" #1"

乙酸
D718 41$

长叶烯
"61# 81#

丙二醇
D#1D 41"

戊二酸二甲酯
"51# 814

苄醇
D"14 #1!

4

!

7&

二叔丁基对甲酚
"418 #16

6&

乙酰基吡咯
"$17 #1D

d

!

丙二醇甲醚+

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁酯+

4&

乙基己基乙酸
酯+苄醇+

4

!

7&

二叔丁基对甲酚+

6&

乙酰基吡咯的高+

中+低
6

种浓度分别为
41#

!

4515

!

6$1#

#

-

'

'\

"乙酸丙
酯+乙酸+长叶烯+丙二醇和戊二酸二甲酯的高+中+低
6

种浓度分别设定为
51!4#

!

51$#5

!

!1#55

#

-

'

'\

"

标准偏差在
41$9

"

7159

!说明该方法具有较高的准确度
和精密度!能够满足定量分析的要求"

41816

!

方法的重现性
!

为了考察方法的重现性!分别称
量同一样品相同质量

!4

份!在上述确定的优化试验条件
下进行测定!结果如表

$

所示"试验结果表明!

!!

个组分
的峰面积的相对标准偏差#

H?I

%最大的是丙二醇!为
!5169

(最小的是
6&

乙酰基吡咯!为
61#9

"平均值为
#179

!说明该试验方法具有良好的重现性"

41#

!

卷烟加香工艺参数的优化
加香工艺参数主要有滚筒频率和风门大小!在确保

含水率在符合工艺要求的情况下!以挥发性成分总量为
指标!每个因素设置

8

个水平!制定出试验设计表如表
D

所示!结果如表
!5

所示"

由表
"

可知!当滚筒频率为
85L

'

'),

!风门大小为
"59

时!挥发性成分总量最大"其中乙酸丙酯+

4&

甲基丁
酸
&6&

甲基丁酯+

4&

乙基己基乙酸酯+戊二酸二甲酯等酯类
均达到最大值"这些成分能够增加卷烟香气!减少抽吸
时的刺激性和干燥感!对卷烟质量有重要影响"酸类如
可以调节烟草酸碱度调和烟草香味的乙酸!也是在滚筒
频率为

85L

'

'),

!风门大小为
"59

时含量达到最大值!达
到

51#47

#

-

'

-

"值的注意的是!在试验序号
!

和
4

中!即
滚筒频率为

65L

'

'),

!风门大小为
D#9

和
"#9

时!丙二醇
含量低于检测值!未检出"推测原因为&滚筒频率为
65L

'

'),

时!烟丝存在相互叠加或结块现象!存在不均匀

((

安全与检测
>AU%PY VF:>@%WPF;:

总第
44!

期
#

4545

年
6

月
#



表
$

!

重现试验结果
P(M*2$

!

X2

=

LK30/22O

=

2L)'2,G(*L2.0*G.

#

-

'

-

组分 试验序号
! 4 6 8 # 7 $

乙酸丙酯
64!# 65!5 4"D! 6!#$ 667! 67!5 6#84

丙二醇甲醚
!"878 !"6$# !D#$" !"4D$ !D854 !"""8 45!$!

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁酯
#8"$D ##6D6 #D!7# #45"# #6!5$ #6!5$ ##!65

4&

乙基己基乙酸酯
!57!5D !5$5D7 !5$#$# !55$65 !547D7 !5D##6 !57#"$

乙酸
"4D! !555" !!5!5 "6$4 "$67 !5!"! !!4D6

长叶烯
4!D! 46!! 45$! 464# 4!"! 447# 467#

丙二醇
!84$ !#67 !#!8 !8$6 !$6" !DD! !#4"

戊二酸二甲酯
4"$6 4"67 65!D 4"84 6!#" 64#4 68!D

苄醇
#!8D$ 8D$58 #!"#! 8"47! #!8D$ #6D5$ #8$68

4

!

7&

二叔丁基对甲酚
$4"8 D5#5 $$"! $#75 $765 $$55 $"8#

6&

乙酰基吡咯
!4D"8$ !65756 !84"76 !6#!"5 !6"#46 !68!$! !64475

组分 试验序号
D " !5 !! !4

H?I

'

9

乙酸丙酯
4""5 677D 4"D! 4"#4 6#6" D17

丙二醇甲醚
!"!!5 !D"66 45#4# !$D$! !D854 81!

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁酯
76$4D #"7D4 ##767 ##46! #D!7# #1D

4&

乙基己基乙酸酯
!!5#5" ""$#4 !5"#6! "D$$8 !5$7$6 61$

乙酸
!5878 !555" "##8 "D4$ !5$6$ 716

长叶烯
46"! 465$ 468# 4586 484! #18

丙二醇
!#!8 !D#! !D!7 !#66 !87! !516

戊二酸二甲酯
646D 6644 64"" 6!4# 6678 #18

苄醇
#8$68 8$6!6 #4D$" #!8D$ #587$ 81#

4

!

7&

二叔丁基对甲酚
D578 $$$5 $6#5 D!## $48# 815

6&

乙酰基吡咯
!84"76 !68!$! !6D48D !6"7#5 !6!864 61#

表
D

!

试验设计表
P(M*2D

!

P2.G32.)

-

,G(M*2

序号滚筒频率'#

L

2

'),

T!

%

风门大小'
9

序号滚筒频率'#

L

2

'),

T!

%

风门大小'
9

! 65 D# # 85 D5

4 65 "# 7 85 "5

6 6# D# $ 8# D5

8 6# "# D 8# "5

表
"

!

试验结果
P(M*2"

!

%O

=

2L)'2,GL2.0*G.

#

-

'

-

组分 试验序号
! 4 6 8 # 7 $ D

乙酸丙酯
51!"# 5145! 5144# 5146# 514#! 51474 5144D 51464

丙二醇甲醚
!1!54 !1!#8 !14#D !14D$ !1644 !18#4 !14D8 !14"8

4&

甲基丁酸
&6&

甲基丁酯
71#"D 7174! $1!5# $1!#4 $16#8 $16D8 $18!# $16D8

4&

乙基己基乙酸酯
!41#4! !41685 !61#8! !61$#8 !61D!D !81!#4 !41#4# !61!4#

乙酸
516D4 5167$ 5184! 5186# 5187! 51#47 516"4 518!4

长叶烯
514"# 51658 516!# 51648 516#! 516D$ 5165" 5164!

丙二醇
T T 515D$ 515DD 515"# 51!54 515D" 51"45

戊二酸二甲酯
51648 516#8 516#4 51674 516D# 516"8 5166# 516#!

苄醇
61#7" 618#5 815!# 81548 814## 81!D# 815D$ 81!5#

4

!

7&

二叔丁基对甲酚
!15!8 !15#8 !1!"4 !145! !14"# !16#D !157# !1!4!

6&

乙酰基吡咯
"1#48 "17$! !51#48 !5174# !!1668 !!1D#7 !51#48 !51D#$

合计
6#1#48 6#1#!7 6"156# 6"18D$ 851"4! 8415#D 6D14#6 851!44

******************************************

)(

#

_K*167

#

:K16

李
!

达等!卷烟挥发性香气成分测定及烟丝加香工艺优化



和蓬松度不够!进而导致加香不均匀!可能部分烟丝加香
量较少!导致未检出"结合表

D

可知&当滚筒频率
"

85L

'

'),

之后!所有挥发性成分均下降"其原因可能是!

滚筒转动频率较高时!驻留时间不够!导致某些成分无法
长时间驻留在烟丝上"风门大小过大或者过小均不利于
挥发性成分总量"可能风门大小过小!排潮能力降低!含
水率上升!香味可能不容易透发"风门大小过大!含水率
过低!后续工艺过程可能导致挥发性成分的散失"因此!

综合考虑各种因素!滚筒频率
85L

'

'),

!风门大小为
"59

时为最优加香工艺参数"

为了使检测数据与感官评吸结果进行对比!由
A

集
团工艺质量部!组织持有相关证件的评吸人员

D

名!根据
BS#75718

$
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对
D

组样品进行感官评吸"发现同样
是滚筒频率为

85L
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'),

!风门大小为
"59

时!其香气得分
最高"因此
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法可以作为检测卷烟
香气的有力技术手段"

6
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结论
试验建立了一种运用顶空$搅拌棒固相微萃取$

热脱附$气相色谱$质谱联用技术测定卷烟香气中挥
发性物质的检测方法!该方法相对已有文献)
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*报道
的方法具有操作简便+灵敏度高+线性关系好!并有效避
免了基体效应+痕量分析中溶剂污染问题等优点!且能
用于卷烟香气中

!!

种挥发性物质的检测!在此基础上
研究并优化了加香工艺参数!确定了最优加香工艺参数
为滚筒频率
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!风门大小为
"59

"在今后的研究
中可以拓宽该检测方法的使用范围!对卷烟其他工艺过
程进行分析!以期为确定其他卷烟生产的最佳工艺参数
提供参考"
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