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摘  要：以DCC为缩水剂，在 4-二甲氨基吡啶(4-DMAP)催化下合成了化合物 5-O-十八酰基-1,2-O-异丙叉基呋喃
木糖．该化合物结构经 IR、1
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H NMR、MS和元素分析得到确证，并进行了热裂解和卷烟加香试验．评吸结果表
明，合成的该化合物可以赋予卷烟烟气以十六酸的特征香气． 
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Synthesis of 1,2- propylidene-5-mon-octadecoic acid xylofuranose ester  
and its effect on cigarette flavoring 
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Abstract：The compound 5-O-octadecanoyl-1,2-O-isopropylidene-α-D-xylofuranose was synthesized using 4-DMAP as 
catalyst and DCC as dehydration reagent. Its structure was confirmed by IR, 1

 
糖酯类是烟叶表面类脂物的主要成分之一，也

是重要的烟叶香气前体物

H NMR, MS spectra and elemental analysis. 
The pyrolysis of the precursor and the application of the compound in blended cigarette flavoring were studied as well. The 
results showed that the synthesized compound gave off typical flavors of hexadecanoic acid to the smoke of cigarette. 
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[1-2]

糖酯类在烟草燃吸过程中可以热解，释放出酸
类、醛类、酮类、呋喃类及芳烃类等香味成分．尤
其是众多的酸类化合物，对烟叶的香气质量贡献很
大．低级脂肪酸如乙酸、异戊酸、β-甲基戊酸等可
以赋予烟气芳香特征，而高级脂肪酸可以调节烟草
pH值，改进卷烟吸味，但这些香味物质的挥发性
较强，在卷烟的加工、贮存过程中容易挥发，造
成香味损失和相互污染等，从而影响卷烟的感官
品质

． 

[3-5]．释放型烟用香料在常温常压下没有或具
有很小的味道，但当卷烟燃吸时会发生热裂解，均
匀释放出香味，较传统的香精香料具有较高的释香效

率和较低挥发性等优点[6]．评吸及热裂解结果[7-11]

1  材料和方法 

表
明，糖酯类化合物作为释放型香料比单独加入相应的
酸类更能减少刺激性及杂气，提高香气质，改善口
感．笔者采用高效的酰化催化剂 4-DMAP进行酯化反
应，设计合成了化合物 5-O-十八酰基-1,2-O-异丙叉
基呋喃木糖(化合物 3)，将其稀释，进行热裂解和卷
烟加香试验，探讨加香效果，现将结果报道如下． 

1.1  材  料 

红旗渠加料未加香配方烟丝(河南中烟工业公
司新郑卷烟厂)． 
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1.2  主要试剂及仪器 

1,2-O-异丙叉基-α-D-呋喃木糖(化合物 2)按照
文献[12]制备；硬脂酸、石油醚、乙酸乙酯、二氯
甲烷、对二甲氨基吡啶、N,N-二环己基碳二亚胺
(DCC)、碳酸氢钠、氯化钠和无水硫酸钠均为国产
分析纯．  

DPX-400 型核磁共振波谱仪(400 MHz，瑞典
BRUKER 公司)；Pirkin-Klmer341 型红外分光光度
计(KBr 压片)；2400 型元素分析仪，ZAB-HS 质谱
仪；Agilent6890N/5975 气质联用仪(美国 Agilent 公
司)，CDSPyrobe5000 热裂解仪(美国 CDS 公司)． 

1.3  化合物 3 的合成与鉴定 

1.3.1  合成 
将硬脂酸(0.823 g, 2.89 mmol)和DCC (0.651 g, 

3.16 mmol)置于 6 mL二氯甲烷溶液中，搅拌 30 min，
加入 1,2-O-丙叉基-α-D-木糖 0.5 g(2.6 mmol)和
DMAP 0.016 g(0.132 mmol)搅拌，DMAP、DCC、
硬脂酸、1,2-O-异丙叉基-α-D-呋喃木糖的物质的质
量比为 0.05∶1.2∶1.1∶1，室温电磁搅拌反应 2.0 h，
TLC检测 1,2-O-异丙叉基-α-D-呋喃木糖反应完
毕．反应结束后加入过量冰醋酸反应 1 h，蒸干溶
剂，加入冰水终止反应，水层用乙酸乙酯萃取 2 次，
合并酯层分别用饱和NaHCO3水溶液萃取 3 次，饱
和NaCl水溶液萃取 2 次，洗至无气泡产生，冰水反
萃 2 次，无水Na2SO4

(1) 称取0.1 g合成样品，放入固体进样器
(Pelletiser)中，再置于已调节好预定温度的裂解炉
中，分别在300、600、900 ℃下进行瞬间裂解，裂
解炉压力1.03×10

干燥．粗产物过滤浓缩，硅胶
柱层析(石油醚与乙酸乙酯的体积比为  4∶1)分
离．干燥得白色粉末 (1.10 g ， 91.6%). m.p. 
49~50 ℃(文献[13]为 50~51 ℃)．  

1.3.2  产物的鉴定 

6 

裂解产物由载气直接导入GC／MS中进行分离
和鉴定． 

Pa(高于气相色谱柱头压力)，裂
解探头起始温度50 ℃，5 ℃/m s分别升至300、600、

900 ℃(20 s)；接口温度280 ℃． 

(2) 采用NIST、WILEY标准质谱库检索定性． 
气相色谱条件：H P - F F AP弹性石英毛细管柱 
(30 m×250 mm×0.25 µm)．进样口温度250 ℃．载气
He(纯度为99.999%)，流速为0.6 mL/min(气相色谱
柱头压力为7.24×104

在

 Pa)．升温程序：50 ℃ 保持 
1 min，以5 ℃ /min升至300 ℃，保持30 min．分流
比为10∶1． 

质谱条件：EI离子源，电子能70 eV；扫描范围
29~550 amu.；传输线温度280 ℃ ；四极杆温度
150 ℃ ；电子倍增器电压1 106 V；离子源温度
230 ℃；溶剂延迟时间2 min．  

1.4  卷烟加香及评吸 

分别称取0.001、0.002、0.005、0.010、0.015 g
合成的化合物3，用95%的乙醇溶解后喷洒于50 g烟
丝上，烟丝在恒温恒湿箱( (22±1) ℃，相对湿度65%)
中平衡48 h后制成卷烟，其他条件相同的情况下以
没有加该木糖酯的卷烟作对照，然后进行评吸． 

2  结果与分析 

2.1  化合物3结构确认 

在化合物 3 的 IR 图谱中，在 3 440/cm处出现
强的羟基吸收峰，在 2 850、2 920、1 377/cm处出
现 C-H 的吸收峰，1 070、1 162、1 249/cm等处吸
收峰为 C-O 的伸缩振动吸收峰． 

1H NMR谱图中，糖环上H的化学位移值在
4.09~5.92(表 1)，其余各组峰分别对应糖酯结构上
的氢；质谱图中[M+Na]+质荷比为 479.1；其化学式
为C26H48O6

表 1  合成化合物 3 在

，相对分子质量为 456.35；元素分析结
果为C68.36，H10.58，O21.06，误差分别为 0.3‰(C)、
0.9‰(H)、O 2‰(O))，在误差范围内，可以确定糖
酯的结构． 

1

Table 1  Data of spectra and elemental analysis of 
H NMR图谱中的化学位移 

1

化合物名称 

H NMR，IR，MS and anal of compound 3  

化学位移(δH，10－6) 

1,2-异丙叉基-5-单 
十八酸呋喃木糖酯 

0.88 (t, 3H, CH2CH3), 1.25 (m, 28H, 14CH2), 1.32 (s, 3H, CH3

1.52 (s, 3H, CH
),  

3), 1.62 (t, 2H, β-CH2), 2.35 (t, 2H, α-CH2

3.15(s, 1H, OH), 4.09 (d, 1H, H-3), 4.14 (dd, 1H, H-5a),  
),  

4.24 (d, 1H, H-4), 4.53 (s, 1H, H-5b), 4.56 (dd, 1H, H-2), 5.92 (d, 1H, H-1) 
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2.2  合成产物的热裂解结果 

在相同的 GC/MST条件下，分别在 300 、600 、
900 ℃下对化合物 3 进行裂解试验．用 NIST02 和

WILEY7 标准质谱库检索化合物 3 在 300 、600 、
900 ℃下的热裂解产物，其结果列于表 2，并进行
定性和半定量分析． 

表 2  化合物 3 分别在 300、600、900 ℃下的热裂解产物  
Table 2  Pyrolysis products of compound 3 at 300℃，600℃  and 900 ℃   

保留时间/min 裂解成分 登录号 相似度/% 
相对含量/% 

300 ℃ 600 ℃ 900 ℃ 

4.596 甲苯  000108-88-3 94   0.779 

4.899 顺式-1-丁酰(基)-2-甲基环丙烷                                             038851-69-3 93  0.133  

4.905 (Z)-2-辛烯   007642-04-8 87  0.441 1.273 

5.713 呋喃醛  000098-01-1 95  0.056 0.087 

6.390 2-氧(代)-丙酸乙酯  000617-35-6 90   0.021 

6.419 乙苯  000100-41-4 94   0.505 

6.538 1,3-丁二烯  000106-99-0 92   0.258 

6.883 2-环戊烯-1,4-二酮  000930-60-9 90   0.012 

7.073 1-壬烯  000124-11-8 94  0.592 1.750 

7.156 二环-[4.2.0]辛-1,3,5-三烯  000694-87-1 95   1.650 

7.542 丁内酯  000096-48-0 98  0.025 0.056 

7.720 2-呋喃甲醇  000098-00-0 89   0.016 

8.350 4-甲基-2-丙基呋喃  006148-37-4 83  0.486  

9.027 顺式-3-己烯酸  1000132-06-8 89  0.827 0.126 

9.116 2-吡喃酮  000504-31-4 91   0.215 

9.128 二氢-3-甲叉-2,5-呋喃二酮                                                   002170-03-8 90   0.482 

9.550 Z-1,9-十六烷二烯 1000245-71-3 93   0.089 

9.787 1-癸烯  000872-05-9 95  1.821 3.698 

10.025 壬醛  000124-19-6 94 3.480 1.135  

10.054 1,2-二甲基环丙烯  014309-32-1 94   0.940 

10.060 13,16-十八碳二烯酸甲酯                                                056846-99-2 95 0.739   

11.236 4-庚酮  000123-19-3 94   2.198 

11.290 2-呋喃羧酸  000088-14-2 98  2.411 2.146 

12.044 苯乙酮  000098-86-2 93   0.615 

12.733 1-庚基-2-甲基-环丙烷                                         074663-91-5 97   1.329 

13.470 苯乙醇  000060-12-8 95 4.813 1.326 1.568 

14.770 苯甲酸  000065-85-0 94 5.790 2.239 1.386 

15.133 苯甲酸乙酯 000093-89-0 90 4.277 3.261 1.668 

15.436 顺式-7-十四(碳)烯-1-醇 040642-43-1 86   0.547 

15.673 1-十二烯  000112-41-4 96  1.842 2.479 

17.538 8-壬烯酸  031642-67-8 89   0.261 

18.506 1-十三(碳)烯  002437-56-1 96  1.296 2.799 

18.821 1-(2-甲氧(基)-1-甲基乙氧基)-2-丙醇                                      020324-32-7 82   0.312 

20.211 9-癸烯酸  014436-32-9 93   0.015 

20.395 十一碳烯酸  000112-38-9 97  0.807  

21.126 3-羟基-3-甲基-丁酸甲酯                                                006149-45-7 97  0.404 0.673 

21.209 (E)-5-十四(碳)烯  041446-66-6 94 3.084 0.465 2.887 
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续表 

保留时间/min 裂解成分 登录号 相似度/% 
相对含量/% 

300 ℃ 600 ℃ 900 ℃ 

22.165 3-苯(基)-2-丙烯酸  000621-82-9 97 6.534 1.160 0.896 

22.777 十一碳烯酸  000112-38-9 91   0.825 

23.199 (E)-3-苯(基)-2-丙烯酸苯乙酯                                                004192-77-2 95  1.360 0.862 

23.638 1,6-无水-.β-D-吡喃(型)葡萄糖(左旋）                         000498-07-7 94  0.892 0.463 

23.662 阿洛糖  002595-97-3 93 1.612 0.452  

23.763 1-十五烯  013360-61-7 97  0.973 1.693 

24.494 3,4-O-丙酮景天庚醛聚糖                                                   1000130-02-6 98   0.076 

26.186 1-十六烯  000629-73-2 93  0.749  

26.578 1,2-O-异丙叉-5-O-乙氧甲酰-D-呋喃木糖         029836-12-2 92  0.480 0.600 

26.584 4,5-二甲基-3-庚醇  019549-76-9 95  1.046  

27.511 Z-11-十四烯酸  1000130-83-3 92   0.056 

28.247 3-苯(基)-2-丙烯酸丁酯                                                            1000163-71-0 93 7.374   

28.485 (Z)-3-十七碳烯  1000141-67-3 97   1.230 

29.916 十四烷酸  000544-63-8 98  0.408 0.651 

30.700 6-甲基-3-庚醇  018720-66-6 93   0.086 

31.181 十六醛  000629-80-1 94 0.556 1.719  

32.043 1,2-苯二羧酸-2-甲基丙酯                                                   000084-69-5 83 0.265 0.120  

32.874 2-十七烷酮  002922-51-2 94  0.731 1.721 

33.949 丁基-2-乙基己基- 1,2-苯二羧酸酯                               000085-69-8 90   0.025 

34.127 n-十六酸  000057-10-3 99 25.431 56.074 45.934 

34.704 十六酸乙酯  000628-97-7 93  6.376  1.800 1.150 

35.274 Z-2-十八烯-1-醇  1000131-11-0 90   0.964 

35.280 十七(烷)酸  000506-12-7 91  0.330  

36.610 十八烯酸  000112-80-1 98  6.620 0.596 0.056 

36.658 3-甲基-3-环己烯-1-醇  053783-91-8 95  0.710 0.637 

37.697 十二烷基异丙基醚  029379-42-8 91  2.141   

38.125 硬脂酸  000629-54-9 95 10.702 2.842 0.068 

38.416 硬脂酸乙酯  000111-61-5 96  6.012 1.134 2.641 

39.491 4-乙烯苯甲酸  001075-49-6 98  2.385 1.026 

39.865 E-11-十六碳烯酸乙酯                                                    1000245-71-9 94  1.503 2.592 
 
由表 2 可以看出，化合物 3 分别在 300、600、

900 ℃条件下裂解，依次鉴定出 17、39 和 54 种裂
解成分，分别占总挥发性组分的 96.30%、97.03%
和 96.61%．该化合物在裂解过程中可以释放出各种
酸类、酯类、醇类、烯类、糖类、醛类和酮类等对
烟草香味有利的物质．在 300 ℃裂解反应中，由于
裂解温和，化合物 3 的裂解程度不激烈(主要停留在
酯键的裂解)，组分数少．最高峰(保留时间 34.127 
min)为 n-十六酸，相对含量为 25.431%；次高峰(保
留时间 38.125 min)为硬脂酸，相对含量占 10.702%；
在 600 ℃的裂解反应中，主要产物组分比 300 ℃明
显增多，说明裂解程度比较激烈，含量最高的组分
为 n-十六酸(保留时间为 34.127 min)，相对含量占

56.074%，峰形较复杂，说明在该温度下化合物 3
裂解程度较完全；在 900 ℃的裂解反应中，峰形更
为复杂，说明化合物 3 的裂解充分，最高峰(保留时
间为 34.127 min)同样为 n-十六酸，经检索还有甲
苯、乙苯等一些有毒的物质，该温度下化合物 3 不
仅有裂解过程，而且可能还有重排、环化、芳构化、
聚合等反应过程．总的来说，随着裂解温度的升高，
裂解产物越多，成分越来越复杂，并检索到有苯类
有毒物质，但在 3 个温度下裂解的组分中有很多共
有的香味物质，如硬脂酸、n-十六酸、十六酸乙酯、
苯乙醇、苯甲酸、硬脂酸乙酯等．n-十六酸在 3 个
温度下都占有相当大的含量．由此可知，烟草中添
加化合物 3 能赋予卷烟烟气十六酸的香气特征． 
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2.3  卷烟加香效果 

由表3可知，随着香料加入浓度的改变，评吸
结果随之发生变化，香料的最佳加入量为0.010 g，
加入适量的化合物3可以增加卷烟的香气量，改善

卷烟的香气质，使烟香更加协调，烟气柔和细腻，
刺激性、杂气减少，余味更加舒适．添加量过小，
卷烟口感改善不明显．添加量过大，则香气过于显
露，导致口感变差． 

表 3  化合物 3 的卷烟加香效果 
Table 3  Effect of cigarette flavoring of compound 3 

香料加入量/g 评吸结果 

0.000 香气略粗糙，香气质一般，余味有残留，有杂气，有刺激性，欠协调 
0.001 香气略稍细腻，欠协调，余味有残留，杂气减轻，刺激性减少 

0.002 烟气柔和细腻，协调性增加，余味改善，杂气减轻 
0.005 烟气柔和细腻，香气质较好，香气量增加，协调性好，余味纯净，丰富性好 
0.010 烟气柔和，加香感略重，但烟气有所改变，余味有残留，测流烟气有蜡味 
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由热裂解结果可以看出，虽然产物种类变化多

样，但各个温度下主要的致香成分相对含量仍然很
高，许多热裂解产物正是经常用于烟草调香的小分
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苯甲酸、硬脂酸乙酯等．n-十六酸在 3 个温度下都
占有相当大的含量，可能是该化合物分枝碳链酯键
和 C-C 单键的断裂，十六酸乙酯呈微弱蜡香、果爵
和奶油香气． 
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H NMR、MS和元素分析证
实了该化合物的结构．对化合物 3 进行了热裂解分
析，发现该化合物能够裂解得到多种致香成分．初
步的卷烟加香试验证明其加香效果良好．  
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