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(57)摘要

本发明涉及一种彰显中式卷烟甜味特性的

香原料的制备方法及应用。通过乙基麦芽酚发生

乙酰化反应得到乙基麦芽酚乙酸酯，然后氢化还

原得到二氢乙基麦芽酚乙酸酯，再与乙酰氧化试

剂反应得到二氢乙基麦芽酚二乙酸酯，最后利用

脂肪酶水解得到2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑

4H‑吡喃‑4‑酮。与现有技术相比，本发明反应收

率显著提升，而且本技术反应工艺操作简便，能

够进行大规模生产，具有广泛的应用前景。该香

原料添加至卷烟中可以丰富烟香，增加烟气透发

性和细腻程度，改善余味舒适性，增加口腔甜润

感，进而彰显中式卷烟“甜味”特征，具有潜在应

用价值。
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1.一种彰显中式卷烟甜味特性的香原料的制备方法，香原料为2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑

6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮，其特征在于，包括以下制备步骤：

（1）乙基麦芽酚乙酸酯制备：在反应瓶中，依次加入乙基麦芽酚和乙酰化试剂，60～120

℃反应4～6  h后，向反应液加乙酸乙酯稀释，搅拌下分批加入饱和碳酸氢钠溶液，至不再有

气泡生成，有机相用饱和NaCl溶液洗涤，分出有机层并用无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，得

淡黄色油状物乙基麦芽酚乙酸酯；

（2）二氢乙基麦芽酚乙酸酯的制备：将乙基麦芽酚乙酸酯溶于乙酸乙酯中，加入氢化催

化剂，于氢气气氛下室温反应4～6  h，反应结束后抽滤，滤液减压浓缩，得到二氢乙基麦芽

酚乙酸酯；

（3）二氢乙基麦芽酚二乙酸酯的制备：在反应瓶中，依次加入二氢乙基麦芽酚乙酸酯、

乙酰氧化试剂和溶剂，于60～120℃反应10～12  h，反应液冷却后，用饱和NaCl溶液洗涤，分

出有机层，并用无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，得到无色油状物二

氢乙基麦芽酚二乙酸酯；

（4）2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮的制备：在反应瓶中，依次加入二氢

乙基麦芽酚二乙酸酯、脂肪酶和溶剂，0～80  oC反应3  h，用二氯甲烷萃取有机层，无水

Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，得到无色油状物2,3‑二氢‑3,5‑二羟

基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮；

所述步骤（3）中乙酰氧化试剂为四乙酸铅、三乙酸锰或乙酸银中的一种，二氢乙基麦芽

酚乙酸酯和乙酰氧化试剂的摩尔比为1：（0.5～3），反应溶剂为苯、甲苯或环己烷中的一种；

反应温度为60～120  oC。

2.根据权利要求1所述的彰显中式卷烟甜味特性的香原料的制备方法，其特征在于，所

述步骤（1）中乙酰化试剂为乙酸酐或乙酰氯中的一种。

3.根据权利要求1所述的彰显中式卷烟甜味特性的香原料的制备方法，其特征在于，所

述步骤（1）中乙基麦芽酚和乙酰化试剂的摩尔比为1：（1～3），反应温度为60～120  oC。

4.根据权利要求1所述的彰显中式卷烟甜味特性的香原料的制备方法，其特征在于，所

述步骤（2）中氢化催化剂为钯碳、兰尼镍、三（三苯基膦）氯化铑中的一种；乙基麦芽酚乙酸

酯与氢化催化剂质量比为1：（0.05～0.5）。

5.根据权利要求1所述的彰显中式卷烟甜味特性的香原料的制备方法，其特征在于，所

述步骤（4）中脂肪酶为皱褶假丝酵母脂肪酶或猪胰腺脂肪酶中的一种；二氢乙基麦芽酚二

乙酸酯与脂肪酶质量比为的比例1：（0.01～0.5）；反应溶剂为乙腈、甲苯或水中的一种；反

应温度为0～80  oC。
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一种彰显中式卷烟甜味特性的香原料的制备方法及应用

技术领域

[0001] 本发明属于烟用香原料合成技术领域，具体涉及一种彰显中式卷烟“甜味”特性的

香原料—2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮的制备方法及作为香原料在卷烟中

的应用。

背景技术

[0002] 烟气“甜味”是影响卷烟感官质量和风格特征的关键指标，是中式卷烟区别于美

式、英式、日式等卷烟的重要标志之一。为了彰显这一特征，中式卷烟调香中通常使用糖类、

浸膏及美拉德反应物等物质；这些物质之所以能使烟气产生甜味，主要是因为其含有或裂

解产生吡喃酮类、脱水糖类等挥发性甜味物质，但由于这些甜味物质含量极低，导致卷烟

“甜味”特征彰显效果不佳。因此，直接使用挥发性甜味物质作为香原料，可显著提升烟气中

甜味物质含量，有效彰显中式卷烟“甜味”特征。

[0003] 2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮(DDMP)属于吡喃烯醇酮类化合物，

添加至卷烟当中，可明显提升卷烟烟气回甜感，凸显卷烟“甜”和“润”的口感特征，与烟气

“甜味”呈显著正相关。国内外关于2,3‑二氢‑3,5‑二羟基  ‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮的合成及

应用研究鲜有报道。因此，开展2,3‑二氢‑3,5‑  二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮的合成及其

在卷烟中应用研究，对于彰显中式卷烟“甜味”风格特性具有重要意义。

发明内容

[0004] 本发明的目的在于提供一种操作简单、产率高、易规模化生产的彰显中式卷烟“甜

味”特性的香原料——2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮制备方法及在卷烟中

的应用。

[0005] 为了实现上述目的，本发明采取的技术方案如下：

[0006] 一种彰显中式卷烟甜味特性的香原料的制备方法，香原料为2,3‑二氢‑3,5‑  二羟

基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮，包括以下制备步骤：

[0007] 1)由乙基麦芽酚制备乙基麦芽酚乙酸酯I；

[0008] 2)由乙基麦芽酚乙酸酯I制备二氢乙基麦芽酚乙酸酯II；

[0009] 3)由二氢乙基麦芽酚乙酸酯II制备二氢乙基麦芽酚二乙酸酯III；

[0010] 4)由二氢乙基麦芽酚二乙酸酯III制备2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑ 吡喃‑

4‑酮；

[0011] 其结构式制备步骤为：

[0012]
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[0013] 具体制备步骤为：

[0014] (1)乙基麦芽酚乙酸酯I制备：在反应瓶中，依次加入乙基麦芽酚和乙酰化试剂，60

～120℃反应4～6h后，向反应液加乙酸乙酯稀释，搅拌下分批加入饱和碳酸氢钠溶液，至不

再有气泡生成，有机相用饱和NaCl溶液洗涤，分出有机层并用无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶

剂，得淡黄色油状物乙基麦芽酚乙酸酯I；

[0015] (2)二氢乙基麦芽酚乙酸酯II的制备：将乙基麦芽酚乙酸酯I溶于乙酸乙酯中，加

入氢化催化剂，于氢气气氛下室温反应4～6h，反应结束后抽滤，滤液减压浓缩，得到二氢乙

基麦芽酚乙酸酯II；

[0016] (3)二氢乙基麦芽酚二乙酸酯III的制备：在反应瓶中，依次加入二氢乙基麦芽酚

乙酸酯II、乙酰氧化试剂和溶剂，于60～120℃反应10～12h，反应液冷却后，用饱和NaCl溶

液洗涤，分出有机层，并用无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，得到无

色油状物二氢乙基麦芽酚二乙酸酯III；

[0017] (4)2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮的制备：在反应瓶中，依次加入

二氢乙基麦芽酚二乙酸酯III、脂肪酶和溶剂，0～80℃反应3h，用二氯甲烷萃取有机层，无

水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，得到无色油状物2,3‑二氢‑3,5‑二羟

基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮(IV)。

[0018] 进一步的，所述步骤(1)中乙酰化试剂为乙酸酐或乙酰氯中的一种。

[0019] 进一步的，所述步骤(1)中乙基麦芽酚和乙酰化试剂的摩尔比为1：(1～  3)，反应

温度为60～120℃。

[0020] 进一步的，所述步骤(2)中氢化催化剂为钯碳、兰尼镍、三(三苯基膦) 氯化铑中的

一种；乙基麦芽酚乙酸酯I与氢化催化剂质量比为1：(0.05～0.5)。

[0021] 进一步的，所述步骤(3)中乙酰氧化试剂为四乙酸铅、三乙酸锰或乙酸银中的一

种，二氢乙基麦芽酚乙酸酯II和乙酰氧化试剂的摩尔比为1：(0.5～  3)，反应溶剂为苯、甲

苯或环己烷中的一种；反应温度为60～120℃。

[0022] 进一步的，所述步骤(4)中脂肪酶为皱褶假丝酵母脂肪酶或猪胰腺脂肪酶中的一

种；二氢乙基麦芽酚二乙酸酯III与脂肪酶质量比为的比例1：(0.01～  0.5)；反应溶剂为乙

腈、甲苯或水中的一种；反应温度为0～80℃。

[0023] 一种彰显中式卷烟甜味特性的香原料的应用，上述任一项中的香原料应用于卷烟

中。

[0024] 优选的，所述香原料的醇溶液喷洒于烟丝上。

[0025] 优选的，所述香原料的添加量为烟丝质量的1～50ppm。

[0026] 本发明的有益效果是；

[0027] 本技术方案以乙基麦芽酚为起始原料，通过四步反应合成制备了2,3‑二氢  ‑3,5‑

二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮，与现有技术制备方法的收率相比，本发明反应收率显著提

升，总收率高达79.4％，而且本发明反应工艺简单、操作简便，能够进行大规模生产，具有广

泛的应用前景。该香原料添加至卷烟中可以丰富烟香，增加烟气透发性和细腻程度，改善余

味舒适性，增加口腔甜润感，进而彰显中式卷烟“甜味”特征，具有潜在应用价值。
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具体实施方式

[0028] 以下通过实施例来详细说明本发明的技术方案，以下的实施例仅是示例性的，仅

能用来解释和说明本发明的技术方案，而不能解释为是对本发明技术方案的限制。

[0029] 具体的结构式制备步骤为：

[0030] 实施例1

[0031] 乙基麦芽酚乙酸酯的制备：在50mL的圆底烧瓶中，依次加入乙基麦芽酚  (1 .40g，

10mmol)和乙酸酐(2.04g，20mmol)，90℃反应6h后，向反应液加入100mL乙酸乙酯稀释，搅拌

下分批加入饱和碳酸氢钠溶液，至不再有气泡生成，有机相用饱和NaCl溶液洗涤2次，分出

有机层并用无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，得淡黄色油状物1.78g，产率97.8％，产物乙基

麦芽酚乙酸酯可直接进行下一步反应。

[0032] 二氢乙基麦芽酚乙酸酯的制备：在100mL的圆底烧瓶中，向圆底烧瓶中分别加入乙

基麦芽酚乙酸酯(1.82g，10mmol)，5％钯碳(0.2g)，乙酸乙酯20mL，氮气置换3次，氢气置换3

次，然后在氢气气氛下室温反应3h(TLC  监测，原料反应完立即停止反应)。反应液抽滤，减

压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，石油醚/乙酸乙酯＝3/1洗脱，得到无色油状物二氢乙

基麦芽酚乙酸酯1.75g，产率92.4％。

[0033] 二氢乙基麦芽酚二乙酸酯的制备：在100mL的圆底烧瓶中，加入二氢乙基麦芽酚乙

酸酯(1.84g，10mmol)溶于20mL无水甲苯，通氮气10min除氧气，然后加入四乙酸铅(8.86g，

20mmol)于100℃反应12h。反应液冷却后，用饱和NaCl溶液洗涤2次，分出有机层，无水Na2SO4
干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，二氯甲烷/乙酸乙酯＝50/1洗脱，得到无色油

状物二氢乙基麦芽酚二乙酸酯2.22g，产率91.7％。

[0034] 2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮的制备：二氢乙基麦芽酚二乙酸酯

(1.09g，4.5mmol)溶于20mL水，加入50mg皱褶假丝酵母菌脂肪酶  (Candida  rugosa)，室温

反应3h，水相用二氯甲烷萃取3次，合并有机层，无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行

硅胶柱层析，得到无色油状物  2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮0.68g，产率

95.8％，经过计算四步反应总收率79.4％。

[0035] 实施例2

[0036] 乙基麦芽酚乙酸酯的制备：在50mL的圆底烧瓶中，依次加入乙基麦芽酚  (1 .40g，

10mmol)和乙酰氯(1.57g，20mmol)，90℃反应6h后，向反应液加入100mL乙酸乙酯稀释，搅拌

下分批加入饱和碳酸氢钠溶液，至不再有气泡生成。将有机相用饱和NaCl溶液洗涤2次，分

出有机层并用无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，得淡黄色油状物乙基麦芽酚乙酸酯1.64g，产

率90.1％，乙基麦芽酚乙酸酯可直接进行下一步反应。

[0037] 二氢乙基麦芽酚乙酸酯的制备：在100mL的圆底烧瓶中，向圆底烧瓶中分别加入乙

基麦芽酚乙酸酯(1.82g，10mmol)，雷尼镍(0.2g)，乙酸乙酯  20mL，氮气置换3次，氢气置换3

次，然后在氢气气氛下反应3h(TLC监测，原料反应完立即停止反应)。反应液抽滤，减压蒸除

溶剂，残留物进行硅胶柱层析，石油醚/乙酸乙酯＝3/1洗脱，得到无色油状物二氢乙基麦芽

酚乙酸酯1.48g，产率80.4％。

[0038] 二氢乙基麦芽酚二乙酸酯的制备：在100mL的圆底烧瓶中，加入二氢乙基麦芽酚乙

酸酯(1.84g，10mmol)溶于20mL无水甲苯，通氮气10min除氧气，然后加入乙酸银(3.34g，

20mmol)于100℃反应12h。反应液冷却后，用饱和NaCl溶液洗涤2次，分出有机层，无水Na2SO4
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干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，二氯甲烷/乙酸乙酯＝50/1洗脱，得到无色油

状物二氢乙基麦芽酚二乙酸酯1.99g，产率82.2％。

[0039] 2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮的制备：将二氢乙基麦芽酚二乙酸

酯(1.09g，4.5mmol)溶于20mL甲苯，加入50mg皱褶假丝酵母菌脂肪酶，50℃反应3h，水相用

二氯甲烷萃取3次，合并有机层，无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，得

到无色油状物2,3‑二氢‑3,5‑二羟基  ‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮0.58g，产率81.7％，经过计算

四步反应总收率48.6％。

[0040] 实施例3

[0041] 乙基麦芽酚乙酸酯的制备：在50mL的圆底烧瓶中，依次加入乙基麦芽酚  (1 .40g，

10mmol)和乙酸酐(1.02g，10mmol)，90℃反应6h后，90℃反应6h后，向反应液加入100mL乙酸

乙酯稀释，搅拌下分批加入饱和碳酸氢钠溶液，至不再有气泡生成。将有机相用饱和NaCl溶

液洗涤2次，分出有机层并用无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，得淡黄色油状物乙基麦芽酚乙

酸酯  1.62g，产率89.0％，乙基麦芽酚乙酸酯可直接进行下一步反应。

[0042] 二氢乙基麦芽酚乙酸酯的制备：在100mL的圆底烧瓶中，向圆底烧瓶中分别加入乙

基麦芽酚乙酸酯(1.82g，10mmol)，三(三苯基膦)氯化铑(0.2  g)，乙酸乙酯20mL，氮气置换3

次，氢气置换3次，然后在氢气气氛下反应  3h(TLC监测，原料反应完立即停止反应)。反应液

抽滤，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，石油醚/乙酸乙酯＝3/1洗脱，得到无色油状

物二氢乙基麦芽酚乙酸酯1.51g，产率82.1％。

[0043] 二氢乙基麦芽酚二乙酸酯的制备：在100mL的圆底烧瓶中，加入二氢乙基麦芽酚乙

酸酯(1.84g，10mmol)溶于20mL无水甲苯，通氮气10min除氧气，然后加入三乙酸锰(5.36g，

20mmol)于100℃反应12h。反应液冷却后，用饱和NaCl溶液洗涤2次，分出有机层，无水Na2SO4
干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，二氯甲烷/乙酸乙酯＝50/1洗脱，得到无色油

状物二氢乙基麦芽酚二乙酸酯1.91g，产率78.9％。

[0044] 2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮的制备：二氢乙基麦芽酚二乙酸酯

(1.09g，4.5mmol)溶于20mL乙腈，加入50mg猪胰腺脂肪酶，室温反应3h，水相用二氯甲烷萃

取3次，合并有机层，无水Na2SO4干燥，减压蒸除溶剂，残留物进行硅胶柱层析，得到无色油状

物0.55g，产率77.5％，经过计算四步反应总收率44.7％。

[0045] 香原料性能测试：

[0046] 称取一定量的上述任一实施例制备的2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑

酮(DDMP)，用乙醇稀释成5％的溶液，备用。称取100g未加香加料的空白卷烟烟丝，均匀平铺

于干净的托盘中，将2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑ 吡喃‑4‑酮的乙醇溶液均匀喷洒在

烟丝上，制得2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑ 吡喃‑4‑酮与烟丝比重1ppm、5ppm、10ppm、

20ppm、30ppm和50ppm的加香烟丝，密封放置4h，放入50℃烘箱烘干，用蒸馏水加湿至标准水

分  (12％)，卷制成标准烟支，平衡水分(湿度60％±2％，温度22±1℃)48h  后进行评吸。对

照样为空白卷烟，对照样在相同温度和湿度条件下平衡48h。

[0047] 表1加香评吸结果
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[0048]

[0049]

[0050] 由表1可知：2,3‑二氢‑3,5‑二羟基‑6‑乙基‑4H‑吡喃‑4‑酮(香原料)具有明显改善

和修饰卷烟香气、降低刺激性、改善吸味、使余味干净而舒适的作用。其在味觉上呈现出的

“甜”突出，具有显著提升卷烟烟气“回甜”特性，凸显卷烟“甜”和“润”的口感特征。但用量为

50ppm时，产生有焦枯气息，卷烟香气质降低，产生不舒适，余味变差，建议用量：20～30ppm。

[0051] 尽管已经示出和描述了本发明的实施例，对于本领域的普通技术人员而言，可以

理解在不脱离本发明的原理和精神的情况下可以对这些实施例进行多种变化、修改、替换

和变形，本发明的范围由所附权利要求及其等同限定。
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