
第３０卷　第５／６期
２０１５年１１月

郑 州 轻 工 业 学 院 学 报（自 然 科 学 版 ）
ＪＯＵＲＮＡＬＯＦＺＨＥＮＧＺＨＯＵＵＮＩＶＥＲＳＩＴＹＯＦＬＩＧＨＴＩＮＤＵＳＴＲＹ（ＮａｔｕｒａｌＳｃｉｅｎｃｅ）

Ｖｏｌ．３０　Ｎｏ．５／６
Ｎｏｖ．２０１５

　　收稿日期：２０１５－０６－０５

基金项目：国家烟草专卖局减害重大专项项目（１１０２０１３０１０２４ＪＨ—０５）

作者简介：田海英（１９７８—），女，河南省南阳市人，河南中烟工业有限责任公司高级工程师，硕士，主要研究方向为烟草化

学及降焦减害．

通信作者：马宇平（１９６５—），男，河南省禹州市人，河南中烟工业有限责任公司研究员，主要研究方向为烟草化学及卷烟

产品开发．

文章编号：２０９５－４７６Ｘ（２０１５）５／６－００４３－０６

亚临界萃取降低烟叶焦油及有害成分研究
田海英１，　陈伟１，　董艳娟１，　李国政１，　郝辉１，

周浩１，　马宇平１，　聂聪２，　谷令彪３

（１．河南中烟工业有限责任公司 技术中心，河南 郑州 ４５００００；
２．中国烟草总公司 郑州烟草研究院，河南 郑州 ４５０００１；
３．郑州大学 物理工程学院，河南 郑州 ４５０００１）

摘要：为探索降焦减害的新途径，从源头上降低卷烟中焦油及有害成分，将亚临界萃取技术引入烟叶

的处理过程，对萃取条件进行优化，对用处理后烟丝制成的卷烟中主流烟气的有害成分、焦油、烟碱

等释放量进行分析，同时考查处理后烟丝化学成分、加工性能及感官质量的变化情况，结果表明：用

二甲醚作萃取溶剂，微波破壁处理然后萃取２次，每次３０ｍｉｎ为最优的萃取方式；主流烟气中焦油、
烟碱有明显降低，降低比例分别为３３．４％和６２．２％；处理后烟丝的加工性能无明显变化；７种有害
成分中苯酚，ＨＣＮ，ＮＨ３，ＣＯ和Ｂ［ａ］Ｐ这５种成分的释放量降低明显，有害指数降低了３．８７；感官评
吸的柔细度、余味、刺激性均好于对照样，呈现柔、细、甜的特点．这表明，亚临界萃取技术在降低烟叶
的焦油和有害成分释放量方面具有重要的应用价值．
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０　引言

经过持续多年的研究，国内外卷烟企业已经积

累了一些控制卷烟焦油量及有害成分释放量的技

术手段，如改进卷烟纸自然透气度，“三纸一棒”上

的通风稀释、调整烟丝结构中梗丝、膨胀烟丝和烟

草薄片的比例、设计形式多样的滤嘴、应用不同添

加剂，以及综合利用多项技术等［１－２］．以上这些技
术，是通过调节卷烟主流烟气的释放量来降低卷烟

有害成分，并没有从根源上减少有害成分的产生量．
亚临界萃取是利用亚临界流体作为萃取剂，在

密闭、无氧、低压的压力容器内，依据有机物相似相

溶的原理，通过萃取物料与萃取剂在浸泡过程中的

分子扩散过程，将固体物料中的溶解性成分转移到

液态的萃取剂中，再通过减压蒸发的过程将萃取剂

与目的产物分离．亚临界萃取相比其他降焦减害技
术有以下优点：对物料的热影响很小，热敏性成分

不变性、不氧化，目的产物可以得到最大限度地保

质；基本上无溶剂残留，不影响萃取物品质；工业生

产成本低［３］．因而，亚临界萃取在食用油萃取、天然
产物提取、生物化工、食品和色素等行业得到了广

泛应用［４－７］．据 ＣＮ１０２０９０７１０Ｂ［８］报道，利用亚临
界萃取工艺，对成品烟叶进行处理，可萃取烟叶中

的部分烟碱和焦油基质，烟叶的外观保持良好．但
此专利主要报道这种萃取工艺的过程与优点，对于

萃取后的烟叶后续加工，以及制成成品卷烟的各种

指标并没有作研究．
为实现从源头上降低卷烟中焦油及有害成分，

本文拟把亚临界溶剂萃取引入烟草处理过程，旨在

为降焦减害探索新的思路和方法，使降焦减害的手

段更加主动、灵活和有效，为产品的设计提供更多

的选择途径．

１　材料与方法

１．１　材料、试剂和仪器
材料：２０１２年河南洛阳生产的洛阳 ＢＯ１１烤烟

烟丝样品．
标准品：ＮＮＫ（纯度 ＞９９％），美国 Ａｒｃｏｓ公司

产；巴豆醛 －ＤＮＰＨ，ＨＣＮ，ＮＨ３，Ｂ［ａ］Ｐ、苯酚（纯
度＞９９％），烟碱（纯度 ＞９９．５％），美国 Ｓｉｇｍａ
Ａｌｄｒｉｃｈ公司产；ＣＯ标准气体，国家标准物质中心．

试剂：环己烷、甲醇、乙腈、异丙醇（色谱纯），美

国Ｊ．Ｔ．Ｂａｋｅｒ公司产；盐酸、氢氧化钠（分析纯），国
药集团化学试剂有限公司产．

仪器：亚临界萃取装置，安阳漫天雪食品制造

有限公司产；ＳＭ４５０直线吸烟机，英国斯茹林公司
产；ＡＡ３连续流动分析仪，德国布朗卢比公司产；
７８９０Ａ气相色谱仪（配 ＴＣＤ和 ＦＩＤ检测器），ＸＳ－
３６５Ｍ－ＳＣＳＡｇｉｌｅｎｔ１２００高效液相色谱仪（配备紫
外检测器），Ａｇｉｌｅｎｔ公司产；ＩＣＳ－３０００离子色谱仪，
美国戴安公司产；Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０ａ／５９７５ｃ气质联用
仪，美国安捷伦公司产；４０００－Ｑ－ＴＲＡＰ质谱，美国
ＡＢＳＣＩＥＸ公司产；电子天平（感量０．０００１ｇ），普利
赛斯公司产；ＹＱ－２型烟丝振动分选筛，郑州嘉德
机电科技有限公司产；ＴＭ－１０００扫描电子显微镜，
Ｈｉｔａｃｈｉ公司产．
１．２　萃取工艺

亚临界萃取工艺流程见图１，以亚临界流体为
萃取溶剂，对洛阳 ＢＯ１１烤烟样品进行萃取．微波
１ｍｉｎ后，将烟丝打包，置于密闭萃取容器中，向容
器中注入萃取溶剂，将成品烟丝完全浸没．萃取一
定时间后，从容器下部抽出液体溶剂，从容器上部

抽出气化的溶剂．烟丝中的溶剂完全脱除后，将烟
丝包从容器中整体取出．在上机卷烟前将对照样和
萃取样平衡水分，达到卷制要求．

·４４· ２０１５年　
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图１　亚临界萃取工艺流程图

１．３　样品处理与分析
按照烟草行业标准，用连续流动分析仪测定样

品的常规化学成分总糖和还原糖、总氮、蛋白质、总

植物碱、硝酸盐、钾、氯［９－１５］；按照标准［１６－１７］调节并

抽吸卷烟样品；分别按照标准［１８－２４］测定卷烟主流烟

气中的 ＨＣＮ，苯酚，巴豆醛，Ｂ［ａ］Ｐ，ＮＨ３，ＮＮＫ和
ＣＯ；按照 ＧＢ／Ｔ３３５５—２００９方法测定烟碱；按照
ＧＢ／Ｔ１９６０９—２００４方法测定焦油；烟丝结构测定参
见ＹＣ／Ｔ８９—２００９；按照 ＧＢ５６０６．４—２００５对卷烟
进行感官评吸．

２　结果与分析

２．１　亚临界萃取条件的优化选择
影响亚临界萃取的主要因素有萃取溶剂、烟丝

前处理方式、萃取强度等，本研究对这３个影响因素
进行优化考查．
２．１．１　萃取溶剂的选择　目前常用的亚临界流体
主要有丁烷、二甲醚、四氟乙烷等，它们是常温常压

下为气体、经加压或降温则容易液化的物质．丁烷
是非极性溶剂，用于萃取脂类物质，是应用最早也

是应用最为广泛的亚临界萃取溶剂，属于卫生部允

许使用的食品加工助剂；二甲醚具有与许多极性和

非极性溶剂互溶的特性，残留极低，是一种常用的

食品工业用加工助剂；四氟乙烷也属于非极性溶

剂，它不但无毒，而且不燃，克服了烃类醚类溶剂易

燃易爆的致命缺点，这也是它的最大优势．因此本
研究主要考查烟丝经以上３种溶剂在亚临界状态下
萃取处理３０ｍｉｎ后卷烟焦油的变化情况．卷烟样品
的检测结果见表１．

由表１可以看出，与对照样相比，３种溶剂萃取
后焦油量都有所降低，其中二甲醚萃取后焦油的降

低幅度稍大于其他两种溶剂，降低量为 ２．３６ｍｇ／

支，降低比例为１４．５％．由于烟丝中化学成分很复
杂，考虑到二甲醚能同时与极性和非极性物质相溶

的特点，选择二甲醚作为萃取溶剂进行试验．
２．１．２　烟丝前处理方式的选择　细胞破壁可以提
高植物中有效成分的提取效率，目前常用的物理破

壁方法有高压匀浆法、珠磨法、冷冻压榨法、超声法

和微波辅助提取法［２５］．结合烟草的工业应用情况，
考查微波破壁处理烟丝对卷烟焦油释放量的影响．
按烟丝质量的２０％进行润水，密封放置３０ｍｉｎ，然
后微波１ｍｉｎ，使用二甲醚进行萃取处理．微波破壁
处理样品的检测结果见表２．

从表２可以看出，微波处理后卷烟主流烟气中
烟碱、焦油量都有明显降低，其中焦油量降低了

１０．０％．从细胞破碎的微观角度看，微波加热导致烟
叶细胞内的极性物质（如水分子）吸收微波能，产生

大量热量，使细胞内温度迅速上升，液态水汽化产

生的压力将细胞膜和细胞壁冲破，从而更利于胞内

物质的溶出．
２．１．３　萃取强度的选择　亚临界萃取时间如太短，
溶剂和物料还没有达到平衡；萃取时间如太长，又

不利于工作效率的提高．常用的萃取时间为３０ｍｉｎ．
本文考查烟丝样品分别萃取一次、二次、三次，每次

萃取３０ｍｉｎ对卷烟主流烟气的影响．烟丝经破壁处
理后，使用二甲醚作萃取溶剂，每次更换新的溶剂，

不同萃取强度样品的检测结果见表３．由表３可以
看出，经过第一次萃取，焦油降低量为３．７５ｍｇ／支，
降低比例２３．０％；经过第二次萃取，焦油量又降低
了 １．７０ｍｇ／支．经过第三次萃取，降低量为
０．８３ｍｇ／支，虽然比第二次萃取仍有所降低，但其降
低量较小．综合考虑时间和溶剂的成本，选择萃取
处理二次为最优的处理条件．
２．２　卷烟烟气常规化学成分变化

将经亚临界萃取处理的烟丝和未处理烟丝分

别卷制成卷烟，卷制过程控制单支质量．分别测定
卷烟吸阻和主流烟气指标，结果见表４．由表４可以
看出，与对照样相比，相同烟支质量条件下，经亚临

界萃取处理的卷烟，其平均吸阻降低了８．９％，卷烟
的抽吸口数没有明显的变化，焦油量降低了３３．４％；烟
碱量降低了６２．２％；ＣＯ量降低了 ２２．４％．因此，相同
单支质量下，经亚临界萃取处理后的烟丝能够有效

降低卷烟的焦油量、烟碱量和ＣＯ量．
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表１　不同萃取溶剂处理样品的检测结果

萃取溶剂
平均质量／
（ｇ·支 －１）

抽吸口数／
（口·支 －１）

总粒相物／
（ｍｇ·支 －１）

水分／
（ｍｇ·支 －１）

烟碱量／
（ｍｇ·支 －１）

焦油量／
（ｍｇ·支 －１）

丁烷 ０．９５ ９．８ １７．０７ １．２７ １．３４ １４．４６
二甲醚 ０．９５ ９．４ １６．３２ １．１６ １．２１ １３．９５
四氟乙烷 ０．９５ ９．５ １７．９１ １．６５ １．４８ １４．７８
对照样 ０．９５ ９．８ ２０．０８ １．８４ １．９３ １６．３１

表２　微波破壁处理样品的检测结果

处理方式
平均质量／
（ｇ·支 －１）

抽吸口数／
（口·支 －１）

总粒相物／
（ｍｇ·支 －１）

水分／
（ｍｇ·支 －１）

烟碱量／
（ｍｇ·支 －１）

焦油量／
（ｍｇ·支 －１）

微波处理 ０．９６ ９．３ １４．６８ １．０４ １．０８ １２．５６
直接萃取 ０．９６ ９．４ １６．３２ １．１６ １．２１ １３．９５

表３　不同萃取强度样品的检测结果

处理强度
平均质量／
（ｇ·支 －１）

抽吸口数／
（口·支 －１）

总粒相物／
（ｍｇ·支 －１）

水分／
（ｍｇ·支 －１）

烟碱量／
（ｍｇ·支 －１）

焦油量／
（ｍｇ·支 －１）

对照样 ０．９５ ９．８ ２０．０８ １．８４ １．９３ １６．３１
一次处理 ０．９５ ９．３ １４．６８ １．０４ １．０８ １２．５６
二次处理 ０．９５ ９．３ １２．５９ １．００ ０．７３ １０．８６
三次处理 ０．９６ ９．６ １１．６０ ０．８８ ０．６９ １０．０３

表４　吸阻及主流烟气检测结果

样品及
变化

平均吸
阻／Ｐａ

抽吸口数／
（口·支 －１）

总粒相物／
（ｍｇ·支 －１）

实测水分／
（ｍｇ·支 －１）

烟碱量／
（ｍｇ·支 －１）

焦油量／
（ｍｇ·支 －１）

ＣＯ量／
（ｍｇ·支 －１）

对照样 １２４０ ９．８ ２０．０８ １．８４ １．９３ １６．３０ １３．４
萃取样 １１３０ ９．３ １２．５９ １．００ ０．７３ １０．８６ １０．４
变化量 －１１０ －０．５ －７．４９ －０．８４ －１．２０ －５．４４ －３．０
变化率／％ －８．９ －４．６ －３７．３ －４５．６ －６２．２ －３３．４ －２２．４

２．３　烟丝的加工性能变化
试验发现，经过亚临界萃取处理的烟丝，颜色

稍微有些变淡，对烟丝的结构变化进行测定的结果

见表５．

表５　萃取处理前后烟丝结构的变化

烟丝
结构

处理前

质量／ｇ烟丝结构／％
处理后

质量／ｇ烟丝结构／％
处理前后
结构变化／％

长丝 ５７８ ５７．８０ ４８０ ４８．１０ －９．７０
中丝 ２３４ ２３．４０ ２７０ ２７．１０ ３．７０
短丝 １６３ １６．３０ ２１３ ２１．４０ ５．１０
碎丝 ２５ ２．５０ ３５ ３．５０ １．００

由表５可以看出，处理后的烟丝与处理前相比，
长丝率的降低比例为９．７％，中丝、短丝比例稍有增
加，碎丝增加的比例仅为１％，这可能是处理前后将
烟丝打包及拆包造成的．

为了了解处理后烟丝的微观结构，对对照烟

丝、膨胀烟丝、萃取烟丝进行了扫描电镜分析，结果

见图２．
由图２ａ）可以看出，对照烟丝很难看到烟叶细

胞，细胞被烟叶表面的蜡质层覆盖；从图 ２ｂ）中可
见，膨胀烟丝细胞胞体呈膨胀状态，细胞间隙增宽，

破裂口呈火山喷发状，由内向外爆裂，表面蜡质层

显著减少；图２ｃ）萃取烟丝细胞胞体缩小，破裂数目
相对于膨胀细胞更多，细胞从外向内破裂，细胞间

隙变小，破裂口周围有明显挛缩，表面蜡质层显著

减少．
总体来说，采用亚临界萃取处理对烟丝的耐加

工性未产生明显的影响，并未明显增加烟丝的造

碎．这是因为在亚临界状态下和脱溶的过程中，几
乎不存在因毛细管表面张力作用而导致的微观结

构的改变（如孔道的塌陷等）．
２．４　卷烟有害成分释放量的变化

采用顶空 －气质联用法检测处理后烟丝中二
甲醚的残留，结果显示，样品中未检测出二甲醚．
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对亚临界萃取处理后的烟丝和未处理烟丝卷

制的卷烟，分别测定７种有害成分释放量，结果见
表６．由表６可以看出，烟丝经亚临界萃取处理后，
除ＮＮＫ和巴豆醛释放量基本不变外，苯酚，ＨＣＮ，
ＮＨ３，ＣＯ，Ｂ［ａ］Ｐ这５种成分的释放量均比对照样降
低，降低比例在２２．１％～４６．５％之间．危害指数由原
来的１４．１５降为１０．２８，降低了３．８７．因此亚临界萃取
技术能够显著降低卷烟主流烟气中苯酚，ＨＣＮ，ＮＨ３，
ＣＯ，Ｂ［ａ］Ｐ的释放量，有效降低危害指数．
２．５　烟丝常规化学成分的分析

烟丝的工业可用性与其主要化学成分有着紧

密的联系，试验采用连续流动法考查亚临界萃取对

烟丝的常规化学成分含量的影响，测定结果见表７．
表７显示，经过亚临界萃取，烟丝中的一些成分

溶解到了有机萃取剂中，萃取后烟丝质量降低了

１．８％．萃取后烟丝的总植物碱和总氮的含量明显降
低，总植物碱含量降低比例为４０．３％，总氮降低比
例为１３．８％，这与烟碱、降烟碱、新烟草碱、假木贼

碱等植物碱在二甲醚中具有很好的溶解性有关．另
外硝酸盐和蛋白质也稍有降低，这是因为烟丝中有

少量的硝酸盐、亚硝酸盐以及一些蛋白质被溶出．
总糖、还原糖的降低比例很小，因为蔗糖、麦芽糖、

淀粉、葡萄糖、果糖、戊糖、乳糖等几乎不溶于二甲

醚．钾和氯在萃取前后几乎没有变化，这是因为钾
和氯在烟草中以离子状态存在，不溶于有机溶剂而

未被萃取出来．
对有害成分形成机理的研究［２６］表明，烟碱、蛋

白质、硝酸盐等含氮物质是主流烟气中 ＮＨ３，ＨＣＮ
等的主要前体物，烟丝中常规成分检测结果表明亚

临界萃取技术能够降低烟丝中总植物碱、蛋白质等

含氮物质，理论上应该能够降低 ＮＨ３，ＨＣＮ等有害
成分的释放量，对烟气中７种有害成分的检测结果
也印证了这一推理．
２．６　卷烟感官评价

将亚临界萃取处理后和对照卷烟进行对比评

吸，结果见表８（满分为９分）．

图２　不同处理方式烟丝的扫描电镜图

表６　萃取处理前后样品的７种有害成分检测结果

样品及
变化

苯酚
／（μｇ·支 －１）

ＮＮＫ
／（ｎｇ·支 －１）

ＨＣＮ
／（μｇ·支 －１）

ＮＨ３
／（μｇ·支 －１）

ＣＯ量
／（ｍｇ·支 －１）

Ｂ［ａ］Ｐ
／（ｎｇ·支 －１）

巴豆醛
／（μｇ·支 －１）

危害
指数

对照样 ４３．１５ ３．３２ １５２．２２ １７．６２ １３．３５ １５．１９ ２３．６２ １４．１５
萃取样 ２８．２５ ３．１５ １１５．２９ ９．４２ １０．４０ １１．２７ ２３．７９ １０．２８
变化量 －１４．９０ －０．１７ －３６．９３ －８．２０ －２．９５ －３．９２ ０．１７ －３．８７
变化率／％ －３４．５ －５．１ －２４．３ －４６．５ －２２．１ －２５．８ ０．７ －２７．３

表７　处理前后烟丝常规化学成分检测结果 ％

样品及变化 烟丝质量／ｇ 总氮 总植物碱 硝酸盐 蛋白质 总糖 还原糖 钾 氯

对照样 １００．０ ２．１８ ２．９８ ０．１０ １３．１２ １８．５１ １８．０６ １．７８ ０．７３
萃取样 ９８．２ １．８８ １．７８ ０．０９ １２．５０ １８．３８ １８．０１ １．７７ ０．７３
变化量 －１．８ －０．３０ －１．２０ －０．０１ －０．６２ －０．１３ －０．０５ －０．０１ ０．００
变化率／％ －１．８ －１３．８ －４０．３ －１１．６ －４．７ －０．７ －０．３ －０．６ ０．０
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表８　处理前后卷烟的对比评吸结果 分

样品 香气质 香气量 浓度 柔细度 余味 杂气 刺激性 劲头 燃烧性 灰色 突出特点

对照样 ６．５ ６．５ ６．５ ６．０ ６．０ ６．０ ６．０ 中 ＋ ５．０ ５．０ 浓度较高
爆发力强

萃取样 ６．０ ６．０ ５．５ ７．０ ６．５ ６．０ ６．５ 中 － ５．０ ５．０ 平淡、劲小

　　由表８可以看出，萃取后烟丝柔细度、余味、刺
激均好于对照样，杂气中的碱性刺激变小，清甜感

比较明显．香气质和香气量略有下降，浓度下降较
明显，劲头稍有变小，这与萃取后烟丝中烟碱、蛋白

质、总氮等含氮物质含量降低有密切关系．萃取后
的烟丝最突出的特点是烟味平淡、劲头变小．因此
对于刺激性强、劲头过大的低次烟叶，采用亚临界

萃取处理不但能降低其焦油和有害物质的释放量，

还能提升卷烟的感官品质，提高低次烟叶的使用

价值．

３　结论
本研究优化了亚临界萃取烟叶降低卷烟焦油

和有害成分的萃取条件，用二甲醚作萃取溶剂，微

波破壁处理，萃取两次，每次３０ｍｉｎ为最优的萃取
方式．萃取后烟丝主流烟气中焦油、烟碱有明显降
低，降低比例分别为３３．４％和６２．２％；处理后烟丝
的加工性能无明显变化；７种有害成分中苯酚，
ＨＣＮ，ＮＨ３，ＣＯ和Ｂ［ａ］Ｐ这５种成分的释放量降低
明显，有害指数降低了３．８７；感官评吸的柔细度、余
味、刺激性均好于对照样，呈现柔、细、甜的特点．该
技术为降焦减害探索了一条新的途径和方法．
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