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新型香料 3,3,6,6-四苄基-1,2,4,5-四硫环己烷的合

成及热分析研究 
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摘要：以中间体二苄基二硫醇和三氯化铁为原料，乙醇和水为溶剂，合成了新型香料 3,3,6,6-四苄基-1,2,4,5-四硫环己烷，产率为

50.3%，用差示扫描量热法（DSC）和热重法（TG）研究其热性质，加热温度为 50 ℃至 500 ℃，加热速率 10 ℃/min，结果表明，

在 312 ℃开始分解，应在 312 ℃以下保存，适用于汤料调味品而不适用于烧烤类调味。 
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Synthesis and Thermal Analysis of a New Flavor of 
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Abstract: 3,3,6,6-Tetrabenzyl-1,2,4,5-tetrathiane was prepared in solvent mixture of ether and water using 1,3-diphenyl-2,2-dithiol as raw 

materials and the yield of this new flavor reached 50.3%. Moreover, the thermal properties of 3,3,6,6-tetrabenzyl-1,2,4,5-tetrathiane were studied 

by DSC and TG method. The heating temperature ranged from 50 ℃ to 500 ℃ at a rate of 10 ℃/min. The results showed that it should be 

preserved below 312 ℃ as it can be oxidized over 312 ℃ in air. Besides, this flavor was found to be suitable for soup seasoning rather than 

barbecue. 
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3,3,6,6-四苄基-1,2,4,5-四硫环己烷首先从豆类植

物热降解产物中发现[1]，稀释后具有浓烈的葱蒜味 

[2,3]。后来又从红色海藻（Chondria Californica）[4]、香

菇[5]、蒜氨酸[6]和硫胺素[7]热降解产物中发现，并得到

了鉴定。 
3,3,6,6-四苄基-1,2,4,5-四硫环己烷在自然界中存

在少[8]，其合成方法并未报道，仅有相似的合成原理 

[9]，本文采用相似的合成原理设计并合成了脂环多硫

化合物--3,3,6,6-四苄基-1,2,4,5-四硫环己烷, 并对其热

性质进行差示扫描量热法（DSC）和热重法（TG）研

究。结果表明，此香料在 312 ℃前稳定存在，可作为

香料在蒸，煮，炒等烹饪过程中安全使用。此香料属

于环状多硫化物，是一类新型香料。由于香味强烈，

特征性强，且大多数具有较好的抗菌活性，符合当今 
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食品发展需要。因此开发研究此香料具有广阔的市场

前景，对于推动香料香精的发展有重要意义。 

1  反应原理 
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2  实验 

2.1  测试仪器与试剂 
中间体二苄基二硫醇，三氯化铁（分析纯，三门

峡化学试剂有限公司），正己烷（分析纯，武汉江北化
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学试剂有限公司），硫氢化钠（分析纯，上海试剂二厂），

浓硫酸，氯化钠，无水乙醇（优级纯，上海振兴化工

一厂），无水 CaCl2（分析纯，上海试剂二厂）。 
IR 用 NICOLET AVATAR 360 型红外光谱仪测定

（KBr 压片）；1HNMR 用 XL-400 型核磁共振仪测定

（CDCl3为溶剂，TMS 为内标）；MS 用 Finnigan Trace
型质谱仪测定。 
2.2  中间体二苄基二硫醇的制备[10] 

在 250 ml 的三口烧瓶中，加入 100 ml 的无水乙

醇和25.0 g的二苄基甲酮，反应温度控制在0~5 ℃中，

充分振荡，使溶液混合均匀，再连续通入干燥的 H2S
和 HCl 气体至反应结束，反应要在绝对无水的条件下

进行，通入气体的过程中可以观察到颜色有明显的变

化： 
溶液由淡黄色→粉红色(约 0.5 h)→桃红色(约 1 h)

→深红(约 1.5 h)→粉红(约 3.5 h)→橙红(约 4.5 h) 
反应持续 6 h 后在冰箱中放置一夜，有明显的颗

粒状沉淀生成，在空气中干燥可得到 19.6 g，产率为

85%，熔点：75~80 ℃，用冷的无水乙醇重结晶，可

得到无色针状物，得 15.0 克，熔点：82~83℃. 
2.3  目标产物的制备 

在装有电动搅拌的 250 mL 三口烧瓶中，加入 80 
mL 无水乙醇和 26 g 二苄基二硫醇（0.1 mol），微热使

混合物充分溶解，再加入 65 g 三氯化铁（0.4 mol）和

50 mL 水，在 5 ℃下充分搅拌 5 h 后停止反应，有白

色粉末状物质生成，过滤，得粗产品，用正己烷重结

晶,真空干燥,得产物 13.4 克，产率为 50.3%，熔点：

181~183 ℃。 
2.4  产品表征 

波谱分析： 
IR（cm-1）：3055，3025（苯环 C-H 伸缩动）；2910

（饱和 C-H 伸缩振动）；1601,1558（苯环 C＝C 骨架

伸缩振动）；1491（苯环 C＝C 伸缩振动）；1452（CH2

剪式振动）；748,700，（苯环上相邻 5 个 H 原子＝C-H
的面外变形振动和环骨架变形振动）；588（C-S 伸缩

振动）；508（S-S 伸缩振动）。 
1HNMR（δ）：7.37(m,20H, Ar－H), 2.6(s,8H, CH2) 
由 1HNMR 数据可知：该目标化合物共有两类氢，

它们分别是化学位移为 2.6的 8个氢，化学位移为 7.37
的 20 个苯环氢，其核磁信号峰基本符合 n+1 规则。 

MS(m/z,%)：516(M+,20.13)，439(41.77)，425(11.43)，
362(23.52) ， 334(34.85) ， 271(25.09) ， 255(79.16) ，
193(62.43) ， 148(43.75) ， 116(45.32) ， 91(100.00) ，
76(15.93)，64(21.25)，58(45.66) 

MS 数据表明：分子离子峰 516 与目标化合物的

分子量一致。基峰 91 为苄基峰，而其他碎片峰也能得

到合理的解释。 

3  结果与讨论 

3.1  目标化合物的理化性质 
3,3,6,6-四苄基-1,2,4,5-四硫环己烷为白色粉末状

物质，易溶于非极性溶剂，具强烈的葱蒜味。常温下

能稳定存在，而溶液状态下不稳定，三四天即会快速

分解。下面用 CDR-4P 热分析仪和 WRT-2P 热重分析

仪对 3,3,6,6－四苄基－1,2,4,5-四硫环己烷进行热分

析。 
3.1.1  差示扫描量热法（DSC）分析 

DSC 是六十年代后研制出的一种热分析方法
[11,12]。它是在程序控制温度下，测量输入到物质和参

比物的功率与温度关系的一种技术，具有快速精确,
试样用量少以及能测定物质绝对纯度等优点，测量误

差小于 1%，已广泛用于化学产品纯度分析熔点及热

力学常数测定。本实验条件为：试样质量 4.17 mg，
加热速率 10 /min℃ ，测量氛围为氮气，气体流量为

20 mL/min，扫描温度为 50 ℃至 500 ℃，热分析曲线

如图 1 所示。 

 
图1 差示扫描量热分析曲线 

由图 1 的 DSC 曲线可知，此香料在熔化前后基

线保持水平，吸热熔化时峰形尖锐且前后对称，可判

断此香料具有较好的纯度。可以看出在熔点（181 ℃）

附近开始熔化。此过程有浓烈葱蒜香味。当温度上升

到 312 ℃后曲线发生变化，图中出现一个放热峰，停

止加热后无残留物质，且伴有浓烈硫磺味。分析说明

此香料在 312 ℃前稳定，超过 312 ℃时发生分解反应。 
3.1.2  热重法（TG）分析 

热重法是在程序控制温度下，借助热天平获得物
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质质量与温度关系的一种技术[13,14]，主要用于分析物

质成分，热稳定性，热分解过程，热解机理及反应动

力学研究等。广泛用于无机和有机、医药和食品、冶

金、石油、煤炭、高聚物等领域。图 2 为 3,3,6,6－四

苄基－1,2,4,5－四硫环己烷的 TG 和 DTG 曲线。 

 

图 2 热失重分析曲线 
TG（热重）曲线表示化合物的质量随温度变化的

关系。由图 2 可见，该化合物在 312 ℃开始明显失重。

在 312 ℃后继续加热，该化合物迅速失重。DTG（微

商热重）曲线表示重量随温度的变化率。峰顶为失重

速率的最大值，它与 TG 曲线的拐点相应，则化合物

在温度为 335 ℃时失重最快。DTG 曲线峰数目和 TG
曲线台阶数相等，该化合物只有一个平台，故 DTG
曲线只出现一个峰。在热重法中，DTG 曲线比 TG 曲

线更有用，因为它在相同温度范围内能更直观地进行

对比分析。 

4  结论 

以中间体二苄基二硫醇和三氯化铁为原料，乙醇

和水为溶剂，合成了新型香料 3,3,6,6-四苄基-1,2,4,5-
四硫环己烷，产率为 50.3%，用差示扫描量热法（DSC）
和热重法（TG）研究其热性质，结果表明，此香料在

312 ℃前稳定存在，可作为香料在蒸，煮，炒等烹饪

过程中安全使用。 
此香料属于环状多硫化物，是一类新型香料。香

味强烈，特征性强，具有较好的抗菌活性，符合当今

食品发展需要。 
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