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顶空进样- 毛细管柱气相色谱法检测果啤风味物质

张 亮, 赵长新

( 大连轻工业学院生物与食品工程学院, 辽宁 大连 116034)

摘 要: 利用顶空进样、小口径毛细管柱气相色谱法测定果啤风味物质的含量。该方法采用氢火

焰离子化检测器, 并用面积归一化法进行计算。实验结果表明, 分离色度高, 色谱峰对称 , 平均回

收率在 98 %以上 , 相对标准偏差在 1 %之内; 该方法重现性好、简单、方便、快速、准确 , 能满足对

分析检测的需要。
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Detection of Flavor ing Substances in Fruit Beer by Headspace
Sampling- Capillary Gas Chromatography

ZHANG Liang and ZHAO Chang-xin
(College of Biology & Food Tech, Dalian Institute of Light Industry, Dalian, Liaoning 116034 , China)

Abstract: The flavoring substances contents of fruit beer were measured by headspace sampling and small-bore capillary

column GC. This method made use of hydrogen flame ionization detector (FID) and counted by area normalization

method. The test results showed that the degree of separation was high, the chromatogram apices were symmetrical, the av-

erage recovery up to 98 %, the relative standard deviation within 1 %, and the reproductivity was better. It proved that the

method was simple, convenient, high-speed and accurate. It could meet the needs in analysis and testing.
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果啤又称啤酒混合饮料, 是最近几年才在国内迅速

流行起来的饮料产品, 它既有啤酒的营养, 又有如菠萝、

苹果、桔子、葡萄等水果的芳香味。果啤产品成功的原因

就在于它与传统啤酒相比有较低的酒精度和甜的口感。

果啤的发展大体经历了 3 个阶段[1]: 第 1 阶段的果味啤

酒, 人们称之为麦精汽水, 它是将啤酒稀释, 然后加入一

定量的白砂糖和柠檬酸 , 再加入一定量的香料勾兑而

成; 第 2 阶段的果啤是在啤酒中加入了浓缩果汁或鲜果

汁 , 增加了啤酒中的维生素和矿物质含量 , 从而使其营

养更加突出 , 口感也更加柔和 ; 第 3 阶段的果酿啤酒是

果汁与麦芽汁预先混合, 再经发酵酿造而成。

果啤风味物质含量丰富, 本文采用顶空进样结合毛

细管柱气相色谱法来检测果啤中的风味组分 [2～3], 由于

毛细管柱传质快,峰形尖锐,柱效高,大大提高了分离效

果[4～5], 采用自动化程度较高的顶空进样技术,减少了人

为的操作误差, 从而实现了一次进样可准确测定 14 种

微量风味组分。实验表明, 此方法重现性好, 准确度高。

1 材料与方法

1.1 仪器与试剂

1.1.1 仪器

美国 PE 公司 Autosystem XL 气相色谱仪 , 带 FID

氢火焰检测器; Turbo Matrix40 自动顶空进样器; 工作站

采用 Total Chrom Work Station 6.0 系统 ; 色谱柱 DB -

WAX(30 m ×0.53 mm×1.0 μm)。

1.1.2 药品及试剂

正 丁 醇 原 液 : 20 g 正 丁 醇 用 无 水 乙 醇 定 容 至 100

mL。

内标溶液: 2000 mg/L 正丁醇溶液。

风味成分混合原溶液 : 乙醛、DMS、甲酸乙酯、乙酸

乙酯、乙醇、乙酸异丁酯、丁酸乙酯、正丙醇、异丁醇、乙

酸异戊酯、异戊醇、己酸乙酯、丁酸戊酯、辛酸乙酯均为

AR 级。

标样配制: 以 20 %乙醇溶液作为溶剂,于 100 mL 容

量瓶中准确添加乙醛 10 mg/L, DMS 0.05 mg/L, 甲酸乙
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酯 0.5 mg/L, 乙酸乙酯 0. 5 mg/L, 乙醇 10 mg/L, 乙

酸异丁 酯 0.08 mg/L, 丁 酸 乙 酯 5 mg/L, 正 丙 醇 5

mg/L, 异丁醇 5 mg/L, 乙酸异戊酯 1.0 mg/L, 异戊

醇 30 mg/L, 己酸乙酯 0.05 mg/L, 丁酸戊酯 0.08

mg/L, 辛酸乙酯 0.2 mg/L。

1.2 方法

1.2.1 样品

某品牌菠萝果啤、柠檬果啤(酒精度 0.8 %～

3.0 %VoL, 果汁含量 1.5 %～2.5 %); 果啤于 4 ℃

冷藏缓缓倒入 5 mL 刻度试管后, 立即倒入 20 mL

顶空进样瓶中 , 加入 0.1 mL 内标溶液 , 加密封垫、

铝盖压紧。

1.2.2 色谱条件

柱温 : 起始温度为 50 ℃, 保持 2 min, 程序升

温 20 ℃/min, 终温 180 ℃ , 保持 2 min; 气化室温

度 : 150 ℃; 检测器温度 : 250 ℃; 载气 : 氮气 10 mL/min;

氢气 4 mL/min, 不分流进样。

1.2.3 顶空进样条件

样品瓶平衡温度为 50 ℃; 进样针为 60 ℃; 传输线

为 100 ℃; 平衡时间为 30 min; 压力化时间为 2 min; 进

样时间为 0.03 min; 载气压力为 18.0 Pa。

2 结果与分析

2.1 标准回归曲线

将风味物质标准溶液在上述色谱条件下顶空进样。

以峰面积法定量检测。得到 14 种风味物质标准曲线及

相关系数, 见表 1 和图 1。

2.2 组分的分离和定性

果啤微量挥发性香味组分十分复杂, 采用填充柱气

相色谱法测定啤酒的香味成分 , 峰形较宽 , 定量重复性

不理想。改用毛细管柱法, 与自动顶空进样装置配合使

用, 分离情况良好, 共定性出 14 种微量香味组分。

2.3 精密度及回收率实验

取果啤样品 , 按照实验步骤平行实验 4 次 , 对方法

的重现性及回收率进行考察, 测定结果见表 2。从表 2

可以看出, 该方法重现性良好, 样品中 14 种风味物质的

回收率均在 1 %以内, 达到检测的目的。另外, 采用加标

回收法, 向已知含量的果啤样品中分别加入一定量的标

准品, 按相同方法进行分析测定并计算回收率。由表 2

可以看出 , 回收率在 98 %～100 %之间 , 证明该方法的

准确度能够满足分析测试的要求。

2.4 国内市售某品牌菠萝果啤及柠檬果啤风味物质分

析

利用该色谱检验方法对国内市售的果啤风味物质

进行分析, 结果见表 3。对比两种口味的果啤, 从表 3 可

以看出 , 不同口味的果啤风味物质含量不尽相同 , 如丁

酸乙酯、乙酸乙酯等。可见酿造工艺及果汁在发酵过程

中的添加对果啤风味物质影响很大。

3 结论

1—乙醛 , 2—DMS, 3—甲酸乙酯 , 4—乙酸乙酯 , 5—乙醇 , 6—乙酸异丁酯 ,

7—丁酸乙酯 , 8—正丙醇 , 9—异丁醇 , 10—乙酸异戊酯 , 11—异戊醇 ,

12—己酸乙酯 , 13—丁酸戊酯; 14—辛酸乙酯

图 1 果啤样品风味色谱图
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曲粉、鲜酒糟、优质窖泥、己酸菌种子、磷酸二氢钾、氨水

和硫酸镁等。

浓香型酒的质量与窖泥的质量是分不开的, 而窖泥

的质量又取决于窖泥有益功能菌的数量和种类。黄浆水

中所含的微生物以细菌为主, 其中乳酸菌和梭状芽孢杆

菌占相当多的数量 , 而梭状芽孢杆菌( 主要是己酸菌和

丁酸菌) 是生产中的主要产香功能菌。通过己酸菌等微

生物的新陈代谢 , 合成多种代谢产物 , 赋予酒体复杂的

香味成分, 使之纯净浓郁, 绵甜爽口, 回味悠长。

4 结论

4.1 黄浆水处理后配合其他物料直接用于勾兑低档白

酒 ; 或将黄浆水除去胶体物质后进行蒸馏 , 用蒸馏液勾

兑一般的曲酒效果非常好。它不但能改善酒的口味, 赋

予白酒的自然感, 而且可降低生产成本, 增加经济效益,

增强市场竞争力。

4.2 用黄浆水酯化液串蒸三米查糟或发酵期短的酒糟 ,

可提高曲酒的优级品率 10 %～15 %。

4.3 将酯化液脱色处理或将酯化液直接蒸馏 , 用处理

或蒸馏的酯化液直接勾兑新型白酒 , 改善酒质 , 使口感

更自然醇厚, 可减少调味物质及曲酒的用量和降低生产

成本。

4.4 将黄浆水用于窖泥培养 , 可充分利用经长期驯化

的有益微生物及糖、醇、醛、酸、酯类等构成白酒风味的

重要呈香呈味物质。

总之 , 对黄浆水的综合利用 , 可避免酿酒副产物黄

浆水的排放而带来的工业污染, 有利于环境保护。开发

应用黄浆水调味液和酯化液 , 用于改善酒质 , 提高产品

质量、降低生产成本、增强市场竞争力等方面的应用均

具有重要的现实意义。
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采用小口径毛细管柱法对果啤风味物质进行检测,

配合顶空仪自动进样 , 无论是精密度 , 还是准确度都有

满意的结果。该方法对果啤风味物质具有良好的分离

度 , 该方法具有快速、准确、简便之优点 , 有利于果啤生

产企业对产品进行质量控制。
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葡萄白兰地。

上述研究表明, 聚类分析在不同酒龄、不同原料、不

同陈酿质量白兰地的分类上取得了比较好的效果。

3 讨论

本研究针对白兰地香气成分建立了酒龄鉴定和陈

酿质量等级评价的化学成分识别模型。但需要注意的是

白兰地中单一的化学成分或是指标, 不足以用来区分不

同等级、酒龄、类型或者是评价质量。所以在评价白兰地

质量、鉴定白兰地酒龄、辨别假冒白兰地的过程中不可

能完全通过某一(组)成分或是指标来达到最终目的 , 这

应该是一个多成分、多指标(非酒精挥发物总量、矿质元

素、单宁、总酚、色度、香气成分、pH 以及多酚类物质)、

多方式(PCA 与质量评价指标相结合)的综合判断过程 ,

这样才会保证最终结果的准确性。
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