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摘 要：为解决低沸点酯类香料异戊酸乙酯应用于加热卷烟时极易挥发散失的问题，以活性炭为吸附剂、聚乳酸

(PLA)为膜包覆材料，制备了聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜。通过扫描电镜(SEM)表征结构、利用热重分析、

Py–GC/MS考察复合膜中异戊酸乙酯的受热释放特性，采用烟气实时在线分析系统对添加复合膜的加热卷烟进行

逐口烟气分析，考察烟气中异戊酸乙酯的逐口释放均匀性。结果表明：聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜中活性

炭表面被聚乳酸膜包裹，这样的结构能帮助阻挡活性炭孔道中吸附的香精香料的挥发；与异戊酸乙酯香原料对比，

复合膜中香料的起始释放温度可提升至 100 ℃，并能在 100~300 ℃时缓慢释放异戊酸乙酯香气；与直接加香相比，

含复合膜的加热卷烟烟气中异戊酸乙酯的丰度提高了近 90倍，且能持续、均匀释放至第 8口。 
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Abstract: To prevent the rapid release of volatile flavor ethyl isovalerate which was applied in the heated tobacco 
product(HTPs), a slow-release composite film of ethyl isovalerate was prepared with activated carbon as adsorbent and 
polylactic acid as coating material. The surface structure of the composite film was observed by scanning electron 
microscope(SEM), the release property of ethyl isovalerate within the film during heating was evaluated by 
thermogravimetric analyzer and pyrolysis-GC/MS, and the puff-by-puff release uniformity of ethyl isovalerate from 
HTPs with the composite film was analyzed using mainstream aerosol online analysis system. Results indicated that the 
structure of the composite film can prevent the ethyl isovalerate from rapid volatilization. The TG curves showed that the 
ethyl isovalerate in the composite film could maintain stable till 100 , and can be continuously and uniformly released ℃

from the composite film at temperature from 100  to 300 . Compared to HTPs with directly spraying ethyl ℃ ℃

isovalerate, the intensity of ethyl isovalerate in the smoke of HTPs with the composite film increased by nearly 90 times, 
and the ethyl isovalerate can be consistently released till the eighth puff of smoke. 
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加热卷烟又称加热不燃烧烟草制品(HTP 或

HNB)，是风味最接近传统卷烟的一种新型烟草制

品，烟气有害化学成分和生物毒性较低，是当前世

界各国烟草行业的发展热点[1–3]。由于加热卷烟的

烟草物料部分持续处于 200~350 ℃的低温加热状

态，与传统卷烟的“逐口燃烧”有显著区别[4]，导致

加热卷烟的香味物质，尤其是挥发性强的外加香味

物质的释放极不均匀，抽吸口味前后差异较大，难

以保证稳定的质量风格和香气风格特征，使得加热

卷烟产品普遍存在香气单调、感官品质与传统卷烟

差距较大等问题[5–6]。 

调香常用的低沸点酯类香料异戊酸乙酯具有

类似香蕉、苹果的水果酸甜香气，能增添卷烟的果

香和酒香风味，还可以改进吸味，但异戊酸乙酯的

沸点仅为 131~132 ℃，在传统卷烟加香中尚且存在

散失过快、留香时间短、烟气转移率低等问题[7–9]，

将其应用于加热卷烟更加受限；因此，亟待开发有

效的香味缓释技术，解决加热卷烟中异戊酸乙酯等

高挥发性香料的逐口均匀性问题。 

笔者利用活性炭对香料的良好的吸附性能[10]、

以及膜材料聚乳酸(PLA)的包覆作用[11–12]，制备了

一种异戊酸乙酯复合膜以提高该香料在加热卷烟

中的翻译均匀性。通过扫描电镜(SEM)表征了其结

构，利用热重分析、Py–GC/MS研究了复合膜中异

戊酸乙酯的受热释放特性和缓释效果。采用烟气实

时在线分析系统对添加了复合膜的加热卷烟进行

了逐口烟气分析，以期为更客观、全面地表征加热

卷烟烟气和香气成分的缓释效果提供分析方法。 

1 材料与方法 

1.1 材料与仪器 

聚乳酸(DL–PLA)，为济南岱罡生物工程有限公

司产品；异戊酸乙酯(食品级)，为广州华芳烟用香

精有限公司产品；活性炭(比表面积 890 m2/g)，为

博之源净水材料有限公司产品；加热卷烟用稠浆法

烟草薄片，由湖南中烟工业有限责任公司出品。 

主要仪器设备：实验室刮刀涂布机 (XKR– 

TBJRCM4900，厦门欣科瑞机械科技有限公司)；扫

描电子显微镜(SEM，Phenom ProX)；热重分析仪

(NETCH STA 449C)；热裂解–气相色谱质谱联用仪

(Py–GC/MS， Frontier LAB EGA/PY–3030 D，

SHIMADZU GCMS–QP2020)；加热卷烟烟气在线

分析系统(进样系统为 Puffly电加热细支卷烟器具，

烟气分析系统为 SHIMADZU GC/MS–QP2010SE气

相色谱质谱联用仪)。 

1.2 方法 

1.2.1 复合膜的制备和加热卷烟的试制 

1) 将异戊酸乙酯与活性炭按质量比 1∶1 混合

均匀，待充分吸附 1 h后，称取 2倍质量的聚乳酸，

用乙酸乙酯溶解成黏稠的聚乳酸溶液，加入异戊酸

乙酯–活性炭吸附体系，充分搅拌，使其均匀分散，

用刮刀涂布机涂布于平板上，室温自然干燥去除溶

剂，即得聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜。 

2) 将复合膜剪切成 1 mm×5 mm的丝状，以

10%的添加量掺配至稠浆法烟草薄片中，卷制成细

支加热卷烟。 

将制备试验样复合膜消耗的等量的异戊酸乙

酯香料采用喷涂加香的方式均匀施加于烟草薄片，

再卷制成细支加热卷烟 71 nm×17 mm(长度×圆周)，

作对照。 

参考常规卷烟水分平衡的标准方法[13]，将细支

加热卷烟封装后置于温度 22 ℃、相对湿度 60%的

恒温恒湿箱中平衡 48 h。 

1.2.2 复合膜受热缓释性能的测试 

1) 采用扫描电子显微镜观察复合膜样品的结

构特征。将复合膜样品用刀片切丝后粘贴于导电胶

上，放大约 300倍观察复合膜表面和截面的形态。 

2) 采用热重分析仪比较异戊酸乙酯香原料及

聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜的热稳定性。进

样量约 10 mg，吹扫气为氦气，流速 40 mL/min，

以 10 /min℃ 的升温速率从 40 ℃升至 500 ℃。 

3) 采用 Py–GC/MS 考察聚乳酸膜和聚乳酸–活

性炭–异戊酸乙酯复合膜在不同裂解温度下释放的
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化学成分。 

裂解条件：采用 Single–Shot模式，将裂解温度

分别设置为 100、200、300、500 ℃，样品量 1 mg，

载气为氦气，裂解时间为 0.2 min。 

GC/MS分析条件：HP–INNOWAX(60 m，0.25 

mm×0.25 μm)色谱柱；进样口温度 250 ℃；载气 He 

(纯度为 99.999%)，流速 1.0 mL/min；分流比 50∶1。

升温程序为：40 ℃保持 2 min；再以 4 ℃/min升温

速率升到 250 ℃，保持 15 min；再以 10 ℃/min升温

速率升到 260 ℃，保持 3 min。EI离子源温度 230 ℃；

接口温度 250 ℃；溶剂延迟 0 min；扫描范围 33~400 

m/z。 

1.2.3 复合膜应用于加热卷烟的逐口烟气分析 

采用湖南中烟工业有限责任公司自主搭建的

加热卷烟烟气在线分析系统，连接 QP2010SE气相

色谱质谱联用仪(GC/MS)，分析加热卷烟的逐口烟

气成分和释放均匀性。 

进样系统：抽吸器具为湖南中烟自主开发的

puffly 电加热细支卷烟器具，采用加拿大深度抽吸

(HCI)方法[14]，抽吸容量为 55 mL/puff，抽吸频率

30 s/puff，抽吸持续时间 2 s，每次抽吸后取 0.5 mL

进行GC/MS分析(逐口检测)，进样系统保温250 ℃。 

GC/MS 分析条件：Agilent DB–WAXETR 色谱

柱(60 m，0.25 mm × 0.25 μm)；进样口温度 250 ℃；

载气 He(纯度为 99.999%)，流速 1.0 mL/min；分流

比 5∶1。升温程序：40 ℃保持 5 min；以 7 ℃/min

升温速率升到 110 ℃，再以 20 ℃/min升温速率升到

250 ℃，保持 5 min。进样量为 0.5 mL烟气样品。EI

离子源，温度 230 ℃；四级杆温度 150 ℃；传输线

温度 260 ℃；溶剂延迟 0 min；扫描范围 33~400 m/z。 

2 结果与分析 

2.1 聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜的结构 

聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜的电镜扫

描结果如图 1所示。从复合膜的表面(图 1–a)及截面

(图 1–b)形态可以看出，活性炭颗粒分布较均匀，表

面基本被聚乳酸膜包裹，这样的结构能帮助阻挡活

性炭孔道中吸附的香精香料的挥发。在电镜扫描过

程中发现，电子束在复合膜表面聚焦一段时间后，

膜材料表面出现了一些塌陷并产生微孔，说明复合

膜材料在受热时，会发生形变，产生孔洞，包裹在

其中的香味成分可释放出来。 

 
图 1 聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜的结构 

Fig.1 SEM graphs of the composite film of the PLA-active carbon-ethyl isovalerate  

2.2 聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜的热稳定性 

聚乳酸膜、异戊酸乙酯原料及异戊酸乙酯缓释

复合膜的热重曲线如图 2所示。70 ℃时，异戊酸乙
酯就已经完全挥发；聚乳酸膜在 300 ℃以下结构稳 

定，之后温度升高至 380 ℃时受热分解；异戊酸乙

酯复合膜起始释放温度提高至 100 ℃，减缓了异戊

酸乙酯的快速挥发，在随后升温至 300 ℃过程中，

异戊酸乙酯均匀释放，失重率为 17.8%。为了排除 
复合膜中膜材料及活性炭的质量变化对热重曲线

的影响，将异戊酸乙酯香原料的热重曲线、聚乳酸

a b 
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膜的热重曲线和活性炭按 1∶2∶1的质量比例进行
拟合(活性炭在 500 ℃下质量稳定，其质量比例始终
维持 25%)，获得异戊酸乙酯复合膜的热重拟合曲
线。可以看出，假设复合膜对异戊酸乙酯没有缓释

作用，其热重曲线将在 40~80 ℃、300~370 ℃呈现
2 个明显的台阶式变化，分别对应香料的快速挥发
和膜材料的分解。比较复合膜的实际热重曲线，可

推断出复合膜缓释体系有助于提高异戊酸乙酯的

起始释放温度，并在 100~300 ℃持续、缓慢释香。 
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a、b、c、d分别为异戊酸乙酯香原料、聚乳酸膜、复合膜热重曲
线、复合膜热重拟合曲线。 

图 2 聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜的热重曲线 
Fig.2 The thermogravimetric curve of the composite film of 

PLA-active carbon-ethyl isovalerate  

2.3 聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜的热裂解

行为 

分别对聚乳酸膜和聚乳酸–活性炭–异戊酸乙
酯复合膜进行 Py–GC/MS分析，考察在不同裂解温

度下的热稳定性及释放的化学成分的差异性。 
结合质谱定性分析结果可知，聚乳酸膜在

200~300 ℃时化学性质稳定，200 ℃时仅释放出少
量游离的乳酸(40.648 min)以及聚乳酸中间体丙交
酯(47.485 min)；从 300 ℃开始，释放出十一烷醇
(42.242 min)、十五烷醇(51.662 min)长链醇，未见
有毒有害成分；至 500 ℃时会发生裂解，释放出丙
烯酸(4.977 min)、乙醛(5.737 min)、丙酮(7.1 min)
等气体。 

异戊酸乙酯–活性炭–聚乳酸复合膜的TIC总离

子流如图 3所示。结合质谱定性分析结果可知，异

戊酸乙酯(即 3–甲基丁酸乙酯)的出峰时间为 13.603 

min，100 ℃裂解时仅释放出极少量的目标物，而在

200、300、500 ℃，异戊酸乙酯的丰度明显升高，

且三者的丰度基本一致，说明复合膜结构可在低温

条件下减缓异戊酸乙酯的快速挥发，在 200 ℃以上

即可完全从复合膜中释放出来，释放效率高。此外，

在 200 ℃和 300 ℃，除了释放出异戊酸乙酯(13.603 

min)外，还能检测到少量乙酸乙酯(8.303 min)、2–

甲基丁酸乙酯(12.994 min)等，其中乙酸乙酯是用来

溶解聚乳酸膜的溶剂，有少量残留；2–甲基丁酸乙

酯是异戊酸乙酯的同分异构体，经检测来自于异戊

酸乙酯香原料；当裂解温度为 500 ℃时，膜材料发

生裂解，出峰数明显增多，会裂解释放出 CO2、乙

醛等气体。 
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图 3 不同裂解温度下聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜的 TIC 总离子流图谱 

Fig.3 The TIC chromatograms of pyrolysis products of the composite film under different temperatures  
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2.4 聚乳酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜的逐口烟

气和释放均匀性 

试验样的烟气分析结果(图 4)表明，复合膜中异 

 
             1     2     3     4     5      6      7      8 

       抽吸口序 
图 4 复合膜中异戊酸乙酯的释放量随抽吸口序的变化 
Fig.4 Puff-by-puff amounts of ethyl isovalerate releasing from 

the composite film  

戊酸乙酯的释放从第 1 至第 8 口总体上呈现逐口均
匀下降趋势，其中前 3 口维持较高的浓度，从第 4
口开始逐渐下降，约为第 1 口的 1/2 左右，至第 8
口仍有适宜释放量。说明复合膜中异戊酸乙酯的香

气持久性、逐口均匀性都较好。 
图 5 比较了含复合膜的加热卷烟试验样与直接

加香对照样的第 1口烟气中异戊酸乙酯的丰度差异。
其中，异戊酸乙酯的出峰时间为 11.811 min。从图 5
中可以看出，试验样中异戊酸乙酯的丰度为 1.6×107，

而对照样中异戊酸乙酯的丰度仅为 1.8×105，仅为试

验样的 1.1%，说明对照样的异戊酸乙酯在加香和样
品放置过程中几乎挥发殆尽，相当于无效加香；而

添加了复合膜的试验样可以较好地提高异戊酸乙

酯的热稳定性，阻止其快速挥发。 
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图 5 含复合膜加热卷烟与直接加香对照样的第 1 口烟气中异戊酸乙酯的丰度 

Fig.5 The intensity differences of ethyl isovalerate(tR 11.811 min) between the experimental sample(HTPs with composite films) and 

control sample(HTPs with spraying flavors) at the first puff  

3 结论 

采用吸附剂吸附、膜材料包覆的方法制备聚乳

酸–活性炭–异戊酸乙酯复合膜，能有效减缓低沸点、

高挥发性香料异戊酸乙酯的快速散失，使异戊酸乙

酯的起始释放温度从 40 ℃提升至 100 ℃，并可在

100~300 ℃缓慢释放出包裹在其中的香味成分；应用

于加热卷烟烟草物料端，可解决异戊酸乙酯直接加

香失效的问题，且能持续、较均匀地释放至第 8口。 
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