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烟草中多羟基吡嗪的提取及其热裂解行为研究
陈　峰1 ,杨伟祖2 ,陈永宽2 3
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摘　要 :从云南烤烟中提取分离得到了一个多羟基吡嗪化合物 1 ,采用 IR、MS和 NMR进行了鉴定。并采用热裂

解直接进气相色谱的方式 ,研究了该多羟基吡嗪的热裂解行为 ,分析鉴定了 13个挥发性热裂解产物 ,占挥发性

化合物总量的 94. 65 %。
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Study on Extraction and Thermolysis of Polyhydroxypyrazine in

Flue2cured Tobacco
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Abstract :The compound 1 ,polyhydroxyyrazine ,was extracted from Yunnan flue2cured tobacco and identified by IR ,MS and

NMR. And its thermolysis was studied with a pyrolyser connected directly to a gas chromatograph. 13 compounds have been i2
dentified as volatile thermolysis products. The quantity ratio of these identified compounds to the total is 94. 65 %.
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　　有关烟草组分与烟气组分成相关性的烟草潜体

的热裂解研究很多[123 ]。有人曾研究了烟草中主要

的多酚化合物———芦丁的热裂解行为[4 ] ;也曾报道

了烟草中 2 ,32二氢23 ,52二羟基262甲基24 ( H)吡喃242
酮的热裂解行为及可能的热裂解过程[5 ]。

我们从云南烤烟中分离得到了一个多羟基化合

物 1 ,采用 IR、MS和 NMR对其进行了鉴定。在空气

氛下直接热裂解 ,用 SPME吸附热裂解挥发性产物

的方式 ,研究了该化合物 1的热裂解挥发性产物 ,分

析鉴定出了 13个裂解的挥发性化合物 ,并讨论了热

裂解产生这些化合物的可能过程。

1　实验部分
1. 1　仪器与试剂

　　热裂解采用美国 Analystical Inc 的 CDS 2000 裂

解仪 ;质谱分析采用美国 HP公司的 HP5890 GC/ MS

气质联用仪 ;1H NMR采用德国 Brucker AM400型的

核磁共振仪 (CDCl3为溶剂 ,内标 TMS) 。

甲醇、正己烷等试剂均为分析纯 (AR级 ,上海化

学试剂厂) 。

云南烤烟为玉溪中二。

1. 2　化合物 1的提取分离

　　分离提取化合物 1的具体工艺流程如图1所示。

化合物 1 的 mp. 380 ℃(分解) ; [α]20
D = 294. 8

(1. 15×1023 ,H2O) ; IR (cm21) : 3307 ; FAB MS( m/ z) :

305 (M + 1) ;UV(nm) :375 ;1H NMR (δ) :2. 95 (m) , 3.

16 (m) ,3. 61 (m) ,3. 62 (m) ,3. 63 (m) ,3. 78 (m) ,3. 79

(m) ,3. 82 (m) ,3. 83 (m) ,4. 00 (m) ,5. 14 ,5. 15 ( d) ,

8. 20 (s) ,8. 40 (s) ;13C NMR (δ) :38. 7 ,63. 5 ,64. 0 ,72.

1 ,72. 2 ,72. 4 ,74. 4 ,75. 4 , 141. 2 ,144. 4 ,155. 0 ,157.

0。对照文献[6 ] ,化合物 1 鉴定为22(1′,2′,3′,4′2四
羟基丁基)262(2″,3″,4″2三羟基丁基)2吡嗪 ,其结构

式如图 2所示。

943



图 1　化合物 1的分离流程图

Fig11　Isolation procedure of compound 1

图 2　化合物1的结构式

Fig12　The structure of compound 1

1. 3　裂解

　　约 0. 1 mg样品装入裂解仪探头中 ,在空气氛和

900 ℃下热裂解 10 sec ,热裂解产物用 SPME吸附 5

min。

1. 4　SPME解析

　　进样口温度为 240 ℃,吸附热裂解产物的 SPME

解析 1 min ,然后直接进样进行 GC/ MS分析。

1. 5　GC/ MS条件

　　HP5890 型气质联用仪 ,70 eV ,离子源温度为

220 ℃。色谱柱采用 SE254 ,30 m×0. 25 mm石英毛

细管柱。程序升温条件为 60 ℃保持 4 min ,以 15

℃/ min程序升温至 250 ℃保持 5 min。载气为氮气 ,

分流比为 20 :1 ,汽化器和分离器温度为 220 ℃。

1. 6　鉴定

　　挥发性的热解产物通过保留时间和质谱数据库

检索鉴定 ,结果见表 1。

表 1　化合物 1的挥发性热裂解产物

Table 1　Volatile pyrolysis products of compound 1

序号
No.

保留时间
Retention time

(min)

相对含量
Content

( %)

化合物名称
Compound

1 3. 61 18. 22 乙醛 Acetaldehyde

2 4. 62 25. 44 22甲基丙醇 22Methyl212propanol

3 6. 52 8. 44 甲基吡嗪Methyl2pyrazine

4 7. 17 1. 90 2 ,32二甲基丁醛 2 ,32Dimethylbutal

5 7. 90 9. 29 2 ,62二甲基吡嗪 2 ,62Dimethyl2pyrazine

6 9. 38 1. 83
22乙基262甲基吡嗪

22Ethyl262methyl2pyrazine

7 9. 88 26. 93 22胺基吡啶 22Pyridinamine

8 10. 91 0. 94
22甲基262丙基吡嗪

22Methyl262propyl pyrazine

9 11. 32 0. 21
22甲基252丙烯基吡嗪

22Methyl252(12propenyl)2pyrazine ,

10 11. 78 0. 64
22甲基262丙烯基吡嗪

22Methyl262(12propenyl)2pyrazine

11 12. 22 0. 26
62甲基222烯丙基吡嗪
22Allyl262methylpyrazine

12 13. 38 0. 40 喹喔啉 Quinoxaline

13 15. 28 0. 15
32(12甲基222吡咯烷基)吡啶

32(12Methyl222pyrrolidinyl)2pyridine

合　计 94. 65

2　结果与讨论
　　化合物 1是一种白色、无味的结晶 ,室温隔绝空

气的条件下比较稳定 ,暴露在空气中极容易潮解。

在实验条件下 ,化合物 1热裂解的挥发性成分中 ,共

检定出了 13个化合物 ,占挥发性组分的 94. 65 %。

从表 1结果我们可以得到 ,化合物 1在热裂解过

程产生的化合物中含有大量吡嗪化合物的衍生物 ,这

些化合物都具有特殊的香味 ,而且能影响卷烟产品的

风味特征。其中甲基吡嗪、2 ,62二甲基吡嗪、22乙基262
甲基吡嗪等吡嗪化合物是卷烟加香加料中常常使用

的香原料 ,以期达到改善卷烟产品的内在品质和香味

特征的目的。在裂解后的挥发性组分中 ,含量最高的

是 22胺基吡啶 (26. 93 %) ,依次减少的是 22甲基丙醇
(25. 44 %) ,乙醛 (18. 22 %) ,2 ,62二甲基吡嗪 (9. 29 %)

和甲基吡嗪 (8. 44 %)。挥发性的热裂解产物中 ,吡嗪

类化合物占 21. 61 % ,吡啶类化合物占 27. 08 %。

化合物 1在实验条件下热裂解产生的一系列化

合物 ,是通过 GC/ MS鉴定而确定的。但是由于热裂

解是一个相当复杂的过程 ,部分热裂解产物因含量低

而无法确认。热裂解产物的可能形成过程有待14C标

记化合物 1的合成和热裂解研究进行详细探讨。
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中更含有大量的果胶、粗纤维。可以说 ,柚果皮的保

健价值更大于柚果。而在柚果的传统的食用或加工

中 ,往往只限于柚果肉 ,对占到柚果的 50 %以上 (干

燥重量)的柚皮往往弃之不用 ,既污染环境 ,也是资

源的浪费。我们利用先进科学工艺以柚全果进行产

品开发 ,实现柚果的完全利用 ,拓展柚果的开发途

径 ,研究开发纯天然保健食品 ,具有良好经济效益和

社会效益[8 ,9 ]。
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