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摘要:
 

通过气相色谱质谱技术、超高效液相色谱质谱技术分析再造烟叶浓白水中致香成分,采用大孔树脂富

集浓白水中致香成分并优化富集工艺参数,考查不同富集组分对卷烟感官品质的影响。 结果表明:浓白水中

主要致香成分为烟碱,质量浓度约为 63
 

mg / L,还含有少量的 3-氧代-α-紫罗兰酮、苯乙醇、去氢新烟碱等成

分;LS313 型大孔树脂最适用于富集浓白水中的致香成分,最佳富集工艺为上样流速 11
 

mL / min,上样量

8. 2
 

L,洗脱溶剂为无水乙醇,洗脱流速 2
 

mL / min,乙醇用量 140
 

mL,该条件下洗脱液中烟碱质量浓度相对于

浓白水提高了 53 倍,回收率为 92. 6%,表明大孔树脂法对浓白水中致香成分有较好的富集效果;富集组分对

卷烟样品感官品质具有不同的正向作用,主要影响烟气浓度、劲头和烟香。
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0　 引言

造纸法再造烟叶因其填充值高、焦油释放量低、
内在化学成分可调等优点,已成为卷烟配方中不可

缺少的组成部分,其生产过程主要包括萃取浓缩、制
浆、抄造、涂布干燥等工序。 抄造工序中上网浆料需

进行网部脱水,大部分的水及细小固体物穿过成形

网流出,呈奶白色的悬浮液,称为浓白水,其主要来

源于纸机网部过滤、真空脱水压榨及损纸浆[1-2] ,年
产 10

 

000
 

t 的造纸法再造烟叶生产线每天约产生

1000
 

t 浓白水。 浓白水成分复杂,含有细小纤维、碳

酸钙填料、助留剂等物质,同时还富含尼古丁、酯类、
醛酮类、芳香环类等烟草致香成分[3-4] 。 生产企业

通常将浓白水净化处理后用于上网浆料调浓、纸机

高低压喷淋及配浆,最终作为废水排放,其中的烟碱

及其他致香成分进入废水处理系统,不仅造成烟草

本香物质损失,同时还会增加污水处理负荷。 近年

来,关于再造烟叶浓白水的研究主要集中在菌落分

析[5] 、净化处理[6-8]等方面,对再造烟叶生产过程中

致香成分的相关研究主要集中在提取和浓缩工

序
 [9-13]

 

,关于浓白水中致香成分回收利用的相关研

究尚不多见。
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香精香料、中草药等行业对加工过程中致香成

分或有效成分的富集分离均有报道,常用的提取方

法有溶剂萃取法[14-15] 、大孔树脂吸附法[16-17] 、超临

界 CO2 萃取法[18-20] 、膜分离法[21-22] 等。 其中大孔

树脂吸附法具有吸附量高、化学稳定性好、成本低、
树脂易再生等优势,已广泛应用于天然产物中目标

物的分离提取。 鉴于此,本研究拟以再造烟叶浓白

水为研究对象,利用气相色谱质谱技术( GC-MS)和

超高效液相色谱质谱技术( UPLC-MS) 分析浓白水

中的致香成分,采用大孔树脂富集浓白水中致香成

分,通过静态和动态吸附-解吸实验筛选适宜的大

孔树脂并优化富集工艺参数,考查富集成分对卷烟

感官品质的影响,以期为浓白水中致香成分的回收

和资源化利用提供依据,进而促进卷烟生产企业清

洁生产和绿色发展。

1　 材料与方法

1. 1　 材料与仪器

主要材料:浓白水,由河南卷烟工业烟草薄片有

限公司提供,经 100
 

nm 碳化硅陶瓷膜净化处理;大
孔 树 脂 ( LS106B、 LS305、 LS5、 LS620、 LS300B、
LS313),由蓝深特种树脂有限公司提供,其物性参

数见表 1;黄金叶(硬红旗渠)空白烟,河南中烟工业

有限责任公司提供。
主要试剂:二氯甲烷(分析纯),天津市富宇精

细化工有限公司产;无水乙醇、氢氧化钠,均为分析

纯,天津市凯通化学试剂有限公司产;盐酸(分析

纯),洛阳市化学试剂厂产;甲醇、正己烷、乙腈,均
为色谱纯,德国 EMD

 

Millipore 公司产;烟碱,美国 A
 

Chemtek 公司产;正构烷烃 C7-C30,上海安谱实验

科技股份有限公司产。

表 1　 大孔树脂物性参数
Table

 

1　 Physical
 

parameters
 

of
 

macroporous
 

resin
树脂编号 极性 比表面积 / m2 孔径 / nm
LS106B 非极性 1000~ 1200 3~ 5
LS301 非极性 1000~ 1200 4~ 6
LS305 非极性 800~ 1000 7~ 8
LS5 弱极性 700~ 800 7~ 8

LS620 弱极性 800~ 1000 8~ 10
LS300B 弱极性 600~ 800 10~ 12
LS313 中极性 600~ 800 10~ 12

　 　 主要仪器:ZHP-2102 L 恒温振荡培养箱,常州

普天仪器制造有限公司产;DryVap 全自动定量浓缩

仪,美国 Horizon
 

Technology 公司产;ME-204E 型电

子天平(感量 0. 1
 

mg),梅特勒-托利多公司产;Reve-
leris

 

X2
 

Flash
 

中压制备色谱仪,美国 Grace 公司产;
Millipore

 

A10 超纯水仪,美国 Millipore 公司产;Xevo
 

G2Q
 

TOF
 

UPLC-MS 联用仪,美国 Waters 公司产;
ISQ7000

 

GC-MS 联用仪,美国 Thermo
 

Fisher 公司产。

1. 2　 实验方法

1. 2. 1　 浓白水中致香成分提取与分析　 致香成分

提取:取 20
 

mL 浓白水, 加入 80
 

mL 水, 再加入

20
 

mL 二氯甲烷进行液液萃取,在恒温振荡培养箱

中于 25
 

℃ 、200
 

r / min 条件下吸附 30
 

min;分离获得

有机相,加入适量无水硫酸钠过夜,定量滤纸过滤,
并用 60

 

mL 二氯甲烷洗涤 3 次,合并滤液后浓缩至

1
 

mL,0. 45
 

μm 滤膜过滤后用于 GC-MS 分析。
GC-MS 分析条件: DB - 5 MS 毛细管色谱柱

(60
 

m×0. 25
 

mm×0. 25
 

μm);进样口温度 280
 

℃;载
气流速为 1. 0

 

mL / min;进样量 1
 

μL;分流比为 10 ∶ 1;
GC 升温程序为 50

 

℃并保持 3
 

min,以 10
 

℃ / min 的

速率升温至 150
 

℃ 并保持 0. 5
 

min,以 5
 

℃ / min 的

速率升温至 280 ℃ 并保持 5
 

min。 EI 电离源,离子

源温度为 280
 

℃ ,电离能量为 70
 

eV,传输线温度为

280
 

℃ ,溶剂延迟为 6
 

min,总粒子流模式扫描。
GC-MS 分析结果利用 NIST21 标准谱库进行检

索,结合保留指数(RI)进行定性分析。 烟碱质量浓

度以烟碱标准曲线进行定量,其他致香成分的质量

浓度以烟碱计。
正构烷烃系列标准品按照相同分析条件进行

GC-MS 检测,目标物 RI 的计算采用正构烷烃系列

标准品作为参考,计算公式为

RI = 100n + 100[ t(x) - t(n)] / [ t(n + 1) - t(n)]
式中,n 和 n+1 分别为目标物出峰前后相邻正构烷

烃的碳原子数,t(x)、t(n)和 t(n+1)分别为目标物

及其出峰前后相邻正构烷烃的保留时间。
1. 2. 2　 大孔树脂预处理　 将大孔树脂于乙醇中浸

泡 24
 

h 后,采用抽滤法去除乙醇,并用蒸馏水多

次反复洗涤,直至滤液没有乙醇味。 之后采用

1
 

mol / L 的氢氧化钠溶液浸泡大孔树脂 5
 

h,抽滤
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法去除大孔树脂中的氢氧化钠溶液并用蒸馏水

将树脂洗至中性,再用 1
 

mol / L 的盐酸溶液充分

浸泡大孔树脂 5
 

h,抽滤法去除树脂中的盐酸溶

液,同样再用蒸馏水反复洗至中性,并去除残留

的蒸馏水备用。
1. 2. 3　 大孔树脂富集工艺优化　 大孔树脂类型筛

选:为筛选适宜的大孔树脂回收浓白水中的致香成

分,通过静态吸附-解吸实验考查 7 种大孔树脂对

浓白水中致香成分的吸附效果,采用 GC-MS 分析洗

脱液中致香成分的质量浓度。 具体方法为:将 7 种

大孔树脂各取 1
 

g 分别置于不同的锥形瓶中,加入

300
 

mL 浓白水,在恒温振荡培养箱中于 30
 

℃ 、
200

 

r / min 条件下吸附 6
 

h。 滤去浓白水,用 16
 

mL
无水乙醇分 4 次洗脱,每次洗脱时间为 30

 

min,合并

洗脱液,经 0. 45
 

μm 滤膜过滤后进行 GC-MS 分析,
分析方法同 1. 2. 1。

洗脱溶剂中乙醇体积分数选择:大孔树脂的解

吸溶剂常用的有乙醇、甲醇、丙酮等有机溶剂,考虑

到烟草的吸食安全性,本研究选用乙醇作为洗脱溶

剂,并采用静态吸附-解吸实验结合 UPLC-MS,考查

乙醇体积分数对解吸效果的影响。 具体方法为:取
6. 3

 

g 的筛选出的大孔树脂置于锥形瓶中,加入 1
 

L
浓白水,在恒温振荡培养箱中于 30

 

℃ 、200
 

r / min 条

件下吸附 6
 

h。 滤去浓白水,将吸附后的大孔树脂分

成 6 份,每份 1
 

g,置于 20
 

mL 顶空瓶中,分别用

16
 

mL 体积分数为 10%、 30%、 50%、 70%、 90% 和

100%的乙醇分 4 次洗脱,每次洗脱时间为 30
 

min,
合并洗脱液,经适当倍数稀释后对洗脱液中烟碱的

质量浓度进行 UPLC-MS 分析。
大孔树脂最佳吸附流速和上样量选择:将筛选

得到的大孔树脂进行预处理后,采用湿法装填于中

压制备色谱仪配备的 70
 

mL 上样层析柱中,将净化

后的浓白水分别以 8
 

mL / min、11
 

mL / min、14
 

mL /
min、17

 

mL / min、20
 

mL / min 的流速通过装有大孔树

脂的层析柱进行动态吸附,每处理约 500
 

mL 浓白水

　 　 　

收集一次流出液,并在临近吸附终点时加快取样速

度,采用 UPLC-MS 测定烟碱质量浓度,以流出液中

烟碱质量浓度达到进样质量浓度 10%时为泄漏点,
绘制吸附曲线,分析各吸附流速下达到泄漏点时处

理的浓白水量,最终确定浓白水最佳吸附流速和上

样量。
大孔树脂最佳洗脱流速选择:以最佳吸附流速

过层析柱,待吸附完全后,用 1 倍柱体积蒸馏水洗涤

上样柱,然后用无水乙醇以不同流速( 1
 

mL / min、
2

 

mL / min、3
 

mL / min、4
 

mL / min、5
 

mL / min)洗脱,紫
外在线监测波长选择 220

 

nm,结合紫外监测峰,每
瓶收集 20 ~ 35

 

mL 洗脱液,取少量的洗脱液经适当

倍数稀释后,采用 UPLC-MS 测定其烟碱含量,绘制

洗脱曲线,确定最佳洗脱流速。
UPLC-MS 分析条件:BEH

 

C18 色谱柱(2. 1
 

mm×
100

 

mm,1. 7
 

μm);流动相中 A
 

为 10
 

mmol / L 乙酸铵

与 0. 01%
 

甲酸混合溶液,B 为乙腈;柱温 35
 

℃ ;进
样量 5

 

μL;流速为 0. 4
 

mL / min。 梯度洗脱程序为

0 ~ 1
 

min,2%
 

B;1 ~ 4
 

min,2% ~ 10%
 

B;4 ~ 6
 

min,
10% ~ 35%

 

B;6 ~ 7
 

min,35% ~ 2%
 

B;7 ~ 8
 

min,2%
 

B。 电喷雾( ESI)离子源,正离子电离模式,毛细管

电压为 3. 0
 

kV,锥孔电压为 60
 

V,离子源温度为

120
 

℃ ,脱溶剂气温度为 400
 

℃ ,脱溶剂气(氮气)流
量为 500

 

L / h。
1. 2. 4　 烟碱和致香成分质量浓度测定　 采用外标

法对烟碱质量浓度进行定量。 分别以甲醇和水为溶

剂,将烟碱标准溶液母液配制成不同质量浓度的系

列标准溶液,其中甲醇为溶剂的系列标准溶液用于

GC-MS 检测,水为溶剂的系列标准溶液用于 UPLC-
MS 检测。 GC-MS 和 UPLC-MS 测定的标准曲线如

表 2 所示。
洗脱液中致香成分的质量浓度计算公式为

Cx = (Ax × C1) / A1

式中:Cx 为洗脱液中致香成分的质量浓度 / ( mg·

L-1),Ax 为 GC-MS 中该致香成分的峰面积,A1 为

　 　表 2　 烟碱标准曲线
Table

 

2　 Standard
 

curve
 

of
 

nicotine
方法 保留时间 / min 定量离子 质量浓度范围 / (mg·L-1 ) 标准曲线 相关系数 R2

GC-MS 19. 7 84. 1 1. 0~ 503. 5 y= 6
 

243
 

706. 1x+30
 

778
 

854. 0 0. 999
 

1
UPLC-MS 2. 2 163. 1 0. 08~ 10. 07 y= 4

 

727. 9x+207. 8 0. 999
 

6
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GC-MS 中烟碱的峰面积,C1 为根据 GC-MS 法标准

曲线计算的烟碱质量浓度 / (mg·L-1)。
1. 2. 5　 富集组分卷烟感官品质评价　 将浓白水以

最优富集工艺得到的洗脱液进行分段收集并进行

嗅闻分析,每段收集 20
 

mL,发现 40 ~ 140
 

mL 段的

洗脱液具有烟香味,对这部分洗脱液进行感官品

质评价。 将富集分离的洗脱液按照质量分数

0. 1%的用量添加到黄金叶(硬红旗渠)空白烟中,
对照组添加无水乙醇,1#、2#、3#、4#、5# 分别为添加

40 ~ 60
 

mL、60 ~ 80
 

mL、80 ~ 100
 

mL、100 ~ 120
 

mL、
120~ 140

 

mL 段洗脱液的卷烟,依据《卷烟中式卷烟

风格感官评价方法》 ( YC / T
 

497—2014) [23] 对富集

　 　 　

组分进行感官品质评价,评价指标主要包括舒适感

特征和烟气特征。

2　 结果与讨论

2. 1　 浓白水中的致香成分分析结果

浓白水中各致香成分的质量浓度如表 3 所示。
由表 3 可知,浓白水中主要致香成分是烟碱,每升浓

白水约含烟碱 9
 

mg,约含其他致香成分 0. 6
 

mg,烟
碱占比约 94%。 除烟碱外,浓白水中致香成分质量

浓度较高的是 3-氧代-α-紫罗兰酮、2,7,11-西柏

烷三烯-4,6-二醇、顺-Z-α-环氧化红没药烯、苯乙

醇、去氢新烟碱,均高于 35
 

μg / L。

表 3　 浓白水中致香成分的质量浓度
Table

 

3　 Mass
 

concentration
 

of
 

aroma
 

components
 

in
 

cloudy
 

water

序号 保留时
间 / min 化合物 RI / RI∗ 定量

离子
质量浓度 /
(μg·L-1 ) 序号 保留时

间 / min 化合物 RI / RI∗ 定量
离子

质量浓度 /
(μg·L-1 )

1 6. 174 丙酸 — / 706 74. 0
 

0. 03
 

25 24. 407 3-羟基-β-大马酮 1619 / 1618 69. 1
 

9. 28
 

2 6. 729 乙偶姻 713 / 713 45. 1
 

17. 55
 

26 24. 819 巨豆三烯酮 2 1639 / 1473 133. 0
 

3. 77
 

3 7. 164 异戊醇 740 / 736 55. 1
 

— 27 25. 101 3-氧代-α-紫罗兰醇 1652 / 1647 108. 1
 

17. 03
 

4 7. 422 吡啶 750 / 746 79. 1
 

3. 91
 

28 25. 203 3-氧代-α-紫罗兰酮 1656 / 1661 108. 1
 

91. 21
 

5 7. 963 2,3-丁二醇 784 / 788 45. 1
 

3. 36
 

29 25. 744 3-氧代-7,8-二氢-
α-紫罗兰酮 1682 / 1682 135. 1

 

10. 22
 

6 9. 358 糠醇 855 / 860 98. 0
 

1. 45
 

30 25. 972 3-羟基-5,6-环氧-
β-紫罗兰酮 1693 / 1690 123. 1

 

7. 19
 

7 12. 895 苯甲醇 1038 / 1036 79. 1
 

12. 19
 

31 26. 383 3-氧代-7,8-二氢-
α-紫罗兰醇 1712 / 1711 135. 1

 

1. 43
 

8 13. 337 2-乙酰吡咯 1063 / 1063 94. 1
 

15. 73
 

32 26. 472 可替宁 1717 / 1713 98. 1
 

5. 38
 

9 14. 381 苯乙醇 1120 / 1116 91. 1
 

36. 72
 

33 27. 020 松柏醇 1743 / 1743 137. 1
 

2. 03
 

10 14. 949 4-氧代异佛尔酮 1152 / 1145 68. 1
 

1. 55
 

34 27. 897 黑麦草内酯 1785 / 1793 111. 1
 

1. 92
 

11 18. 139 2-甲氧基-4-
乙烯基苯酚 1319 / 1316 150. 1

 

0. 47
 

35 28. 064
4-羟基-3,5,6-三甲
基-4-[(1E) -3-氧
代-1-丁烯基] -2-环

己烯-1-酮
1793 / — 124. 1

 

15. 76
 

12 18. 969 茄酮 1360 / 1373 93. 1
 

2. 41
 

36 28. 941 新植二烯 1836 / 1838 68. 1
 

5. 06
 

13 19. 901 香兰素 1406 / 1404 152. 1
 

0. 88
 

37 31. 268 棕榈酸 1953 / 1968 73. 0
 

30. 23
 

14 20. 282 对羟基苯乙醇 1425 / 1442 107. 1
 

1. 20
 

38 31. 618 东莨菪内酯 1970 / 1985 192. 2
 

14. 90
 

15 20. 561 降烟碱 1438 / 1435 119. 1
 

1. 00
 

39 32. 175 9H-吡啶[3,4-b]吲哚 2000 / 2013 168. 1
 

1. 38
 

16 20. 656 麦斯明 1443 / 1442 118. 1
 

3. 51
 

40 33. 720 异西柏醇 2082 / 2073 43. 1
 

5. 73
 

17 21. 687 二烯烟碱 1492 / 1488 158. 1
 

15. 60
 

41 35. 080 十八酸 2156 / 2172 73. 0
 

7. 82
 

18 21. 802
1,3,7,7-四甲基-2-
氧杂双环[4. 4. 0] -5-

葵烯-9-酮
1497 / — 193. 1

 

2. 56
 

42 35. 839 2,7,11-西柏
三烯-4,5-二醇 2198 / — 43. 1

 

12. 41
 

19 22. 054 假木贼碱 1509 / 1514 105. 1
 

4. 54
 

43 36. 148 顺-Z-α-环氧化
红没药烯 2215 / — 43. 1

 

51. 78
 

20 22. 095 2,6-二叔丁基-4-
甲基苯酚 1511 / 1513 205. 1

 

9. 85
 

44 36. 808 2,7,11-西柏烷
三烯-4,6-二醇 2253 / — 81. 0

 

63. 23
 

21 22. 639 去氢新烟碱 1537 / 1532 105. 1
 

35. 95
 

45 38. 662 9-十八烯酰胺 2363 / 2386 59. 4
 

12. 15
 

22 23. 000 2,3′-联吡啶 1553 / 1556 156. 1
 

30. 12
 

合计 593. 66
 

23 23. 016 二氢猕猴桃内酯 1554 / 1532 111. 1
 

18. 85
 

46 19. 040 烟碱 1363 / 1361 84. 1
 

9
 

003. 54
 

24 23. 799 巨豆三烯酮 1 1591 / 1473 133. 0
 

4. 32
 

总计 9
 

597. 20
 

　 注:1. 烟碱质量浓度= GC-MS 法标准曲线计算的烟碱质量浓度×1000 / 20;2. 其他致香成分质量浓度 =目标物峰面积×烟碱质量浓度 / 烟碱峰

面积;3. RI 和 RI∗分别为本实验测得和 NIST 库中保留指数;4. —表示未检出,下同。
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　 　 采用二氯甲烷液液萃取法分析致香成分含量

时,二氯甲烷不能把浓白水中的烟碱及其他致香成

分完全萃取出来;而将样品稀释后采用 UPLC-MS 直

接进样分析,结合标准曲线可快速准确地分析浓白

水中的烟碱含量。 UPLC-MS 测得浓白水中的烟碱

含量约为 63
 

mg / L,是液液萃取法测定结果的 7 倍,
由此可估算出浓白水中总致香成分含量约为

67
 

mg / L。 由于浓白水中主要致香成分是烟碱,因
此,选择烟碱作为优化大孔树脂对浓白水中致香成

分富集条件(大孔树脂类型除外)的标志物,并采用

UPLC-MS 检测目标溶液中烟碱含量。

2. 2　 富集工艺优化结果

2. 2. 1　 大孔树脂类型筛选结果　 不同大孔树脂洗

脱液中致香成分的质量浓度如图 1 所示。 从图 1 可

知,7 种大孔树脂吸附的烟碱量差异较大,而对烟碱

以外的其他致香成分吸附量差异较小。 LS313 型大

孔树脂吸附的致香成分最多,其洗脱液中烟碱质量

浓度为 187. 1
 

mg / L,其他致香成分约 10. 8
 

mg / L,烟
碱占比 94. 5%。 LS5 次之,其洗脱液中烟碱质量浓

度为 177. 1
 

mg / L, 其他致香成分约 11. 2
 

mg / L。
LS300B 对致香成分的吸附效果最差,其洗脱液中烟

碱质量浓度为 98. 1
 

mg / L,约是 LS313 洗脱液的

52%。 因此,选择 LS313 型大孔树脂进行浓白水中

致香成分的富集研究。

图 1　 不同大孔树脂洗脱液中致香成分的质量浓度
Fig. 1　 Mass

 

concentration
 

of
 

aroma
 

components
 

in
 

different
 

macroporous
 

resin
 

eluates

2. 2. 2　 洗脱溶剂中乙醇体积分数选择结果　 不同

体积分数乙醇洗脱液中烟碱质量浓度如图 2 所示。
从图 2 可知,乙醇体积分数越大,洗脱液中烟碱的质

量浓度越高,说明对 LS313 型大孔树脂的洗脱能力

越强。 10%乙醇对 LS313 的洗脱效果最差,洗脱液

中烟碱质量浓度仅为 10. 9
 

mg / L;100%乙醇的洗脱

效果最好,洗脱液中烟碱质量浓度为 558. 5
 

mg / L,
相对 10%乙醇洗脱液提高了 51 倍。 因此,选择无水

乙醇作为洗脱溶剂。

图 2　 不同体积分数乙醇洗脱液中烟碱质量浓度
Fig. 2　 Mass

 

concentration
 

of
 

nicotime
 

in
 

different
 

concentrations
 

of
 

ethanol
  

eluate

2. 2. 3　 大孔树脂吸附流速和上样量选择结果　 不

同流速对大孔树脂吸附效果的影响如图 3 所示。 从

图 3 可以看出,大孔树脂对于浓白水的处理量随着

流速增加呈降低趋势,这主要是因为流速影响目标

物向树脂表面扩散,流速过快时,目标物因来不及扩

散到大孔树脂的内表面而导致泄漏[24-25] 。 吸附流

速 8
 

mL / min 条件下浓白水处理量最多,约为 8. 5
 

L;
吸附流速 11

 

mL / min 时,浓白水处理量次之,约为

8. 2
 

L,相对于 8
 

mL / min 时的处理量下降 3. 5%,但
处理周期缩短 29. 8%。 吸附流速 20

 

mL / min 时,浓
白水处理量约为 5

 

L,相当于 8
 

mL / min 流速时的

59%,流速过快使得烟碱等致香物质还未来得及被大

孔树脂吸附就被冲出层析柱,造成大孔树脂对致香成

分的吸附量大幅下降。 综合考虑,选择 11
 

mL / min 为

最佳上样流速,处理浓白水的体积为 8. 2
 

L。
2. 2. 4　 大孔树脂洗脱流速选择结果　 不同流速对

大孔树脂洗脱效果的影响如图 4 所示。 从图 4 可

知,洗脱流速不高于 3
 

mL / min 时,洗脱曲线的洗脱

峰单一且尖锐,没有明显的拖尾现象。 洗脱流速为

1
 

mL / min 时,洗脱曲线的峰顶最高,烟碱质量浓度

最大可达到 11
 

g / L;洗脱流速达到 2
 

mL / min 时,烟
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图 3　 不同流速对大孔树脂吸附效果的影响
Fig. 3　 Effect

 

of
 

different
 

flow
 

rates
 

on
 

the
 

adsorption
 

of
 

macroporous
 

resin

图 4　 不同流速对大孔树脂洗脱效果的影响
Fig. 4　 Effect

 

of
 

different
 

flow
 

rates
 

on
 

the
 

elution
 

effect
 

of
 

macroporous
 

resin

　 　 　

碱质量浓度最大可达到 9
 

g / L。 以洗脱液烟碱质量

浓度不高于浓白水中烟碱质量浓度时为洗脱终点,
流速越大达到洗脱终点时所消耗的乙醇越多。 洗脱

流速为 1
 

mL / min、2
 

mL / min、3
 

mL / min 时,达到洗

脱终点的乙醇用量依次为 140
 

mL、140
 

mL、175
 

mL,
可见洗脱流速为 2

 

mL / min 时消耗的乙醇较少,且用

时较短。 洗脱流速大于 3
 

mL / min 时,洗脱峰变宽,
且拖尾严重,乙醇用量较多,不利于烟碱富集。 综合

考虑,选择 2
 

mL / min 为最佳洗脱流速,乙醇用量为

140
 

mL。 收集 2
 

mL / min 洗脱流速下的前 140
 

mL 洗

脱液,其中烟碱的质量浓度约为 3428
 

mg / L,相对于

浓白水提高了 53 倍。 计算洗脱液中的烟碱质量和

处理浓白水中的烟碱质量,以前者占后者的质量分

数作为回收率,得到该条件下烟碱回收率为 92. 6%,
说明大孔树脂富集浓白水中致香成分效果良好。

2. 3　 富集组分的感官品质评价结果

不同洗脱液制备卷烟的感官品质评价结果如图

5 所示,卷烟感官品质评价总体描述见表 4。 结合图

5 与表 4 可知,1#和 2#卷烟所用洗脱液烟碱质量浓

度约为 8
 

g / L,在卷烟舒适感特征方面 2 种洗脱液均

增加口腔、喉部和鼻腔刺激,在烟气特征方面能提高

香气和烟气浓度,并提升产品的劲头。 3#卷烟所用

洗脱液烟碱质量浓度约为 4
 

g / L,洗脱液能增加卷烟

的自然烟香和烟气浓度。 4#和 5#卷烟所用洗脱液烟

碱质量浓度小于 1
 

g / L,洗脱液能增加卷烟的甜香口

感。 说明不同的富集组分对卷烟产品感官品质具有

　 　 　

图 5　 不同洗脱液制备卷烟的感官评价结果
Fig. 5　 Sensory

 

evaluation
 

results
 

of
 

different
 

eluents
 

on
 

cigarettes
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表 4　 卷烟感官评价总体描述
Table

 

4　 General
 

description
 

of
 

sensory
 

quality
 

evaluation
 

of
 

cigarettes

样品 洗脱液烟碱质量
浓度 / (mg·L-1 ) 卷烟感官品质评价描述

1# 7
 

779. 60 香气丰富性增加,有明显自然烟香,杂气小,浓度增加,烟气厚实,劲头大,口腔微涩,少量残留

2# 8
 

175. 00 自然烟香增加,烤甜增加,杂气小,浓度增加,柔和,余味甜,劲头较大,口腔微涩

3# 3
 

990. 60 自然烟香增加,杂气减小,浓度增加,烟气细柔,余味甜,劲头中

4# 668. 18 甜香增加,对烟气影响不大,劲头提升不明显,余味较干净

5# 197. 54 甜香增加不明显,烟气厚实,劲头提升不明显,余味变化小

对照组 — 香气较好,有典型浓甜,浓度中,劲头适中,刺激性小

不同的正向作用,主要影响产品的烟气浓度、劲头和

烟香,可根据不同目的进行分类使用。

3　 结论

本文通过 GC-MS、UPLC-MS 对再造烟叶生产浓

白水中的致香成分进行定量分析,优化了大孔树脂

富集浓白水致香成分的工艺参数,并考查了富集组

分对卷烟感官品质的影响,得到如下结论:
1)浓白水中主要致香成分为烟碱,烟碱质量浓

度约为 63
 

mg / L,占比 94%,还含有少量的 3-氧代-

α-紫罗兰酮、苯乙醇、去氢新烟碱等成分。
2)大孔树脂最佳富集工艺为树脂类型 LS313,

上样流速 11
 

mL / min,上样量 8. 2
 

L,洗脱溶剂为无

水乙醇,洗脱流速 2
 

mL / min,乙醇用量 140
 

mL。 此

条件下,洗脱液中烟碱质量浓度相对于浓白水提高

了 53 倍,回收率为 92. 6%。
3)大孔树脂富集组分对卷烟产品感官品质具有

不同的正向作用,主要影响烟气浓度、劲头和烟香。
本研究建立了浓白水中致香成分的大孔树脂法

富集工艺,后续工作中将开展富集成分的精制工艺

研究和应用于不同卷烟产品的研究,旨在为浓白水

中致香成分的综合利用提供技术支撑。
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Abstract:
 

The
 

aroma
 

components
 

in
 

cloudy
 

water
 

of
 

reconstituted
 

tobacco
 

were
 

analyzed
 

by
 

GC-MS
 

and
 

UPLC-MS,
 

macroporous
 

resin
 

was
 

used
 

to
 

enrich
 

the
 

aroma
 

components
 

incloudy
 

water
 

and
 

the
 

enrichment
 

process
 

parameters
 

were
 

optimized,
 

and
 

the
 

effects
 

of
 

different
 

enrichment
 

components
 

on
 

the
 

sensory
 

effects
 

of
 

cigarettes
 

were
 

investi-
gated.

 

The
 

results
 

showed
 

that
 

the
 

main
 

aroma
 

components
 

in
 

cloudy
 

water
 

was
 

nicotine,
 

with
 

a
 

content
 

of
 

63
 

mg /
L,

 

and
 

a
 

small
 

amount
 

of
 

3-oxo-α-ionone,
 

phenylethanol,
 

anatabine
 

and
 

other
 

aroma
 

components
 

were
 

also
 

con-
tained.

 

The
 

macroporous
 

resin
 

LS313
 

possessed
 

the
 

best
 

enrichment
 

effect.
 

The
 

optimal
 

enrichment
 

parameters
 

were
 

as
 

follows:
 

the
 

feeding
 

rate
 

was
 

11
 

mL / min,
 

the
 

loading
 

volume
 

was
 

8. 2
 

L,
 

absolute
 

ethanol
 

as
 

the
 

eluent
 

sol-
vent,

 

elution
 

rate
 

was
 

2
 

mL / min,
 

and
 

the
 

amount
 

of
 

ethanol
 

was
 

140
 

mL.
 

Under
 

these
 

conditions,
 

the
 

mass
 

con-
centration

 

of
 

nicotine
 

in
 

the
 

enriched
 

solution
 

was
 

53
 

times
 

higher
 

than
 

that
 

in
 

cloudy
 

water,
 

and
 

the
 

recovery
 

rate
 

of
 

nicotine
 

reached
 

92. 6%,
 

indicating
 

that
 

the
 

macroporous
 

resin
 

method
 

had
 

a
 

good
 

enrichment
 

effect
 

on
 

the
 

aro-
ma

 

components
 

in
 

cloudy
 

water.
 

The
 

enrichment
 

and
 

separation
 

solution
 

had
 

different
 

positive
 

effects
 

on
 

the
 

sensory
 

quality
 

of
 

cigarette
 

products,
 

mainly
 

affecting
 

the
 

smoke
 

concentration,
 

cigarette
 

impact
 

and
 

aroma
 

of
 

the
 

products.
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words:reconstituted
 

tobacco;cloudy
 

water;macroporous
 

adsorption
 

resin;aroma
 

components;nicotine　
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