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固相微萃取和气相色谱一质谱法测定北京酱牛肉中的挥发性成分

宋永青 乔晓玲 王宇 杨君娜

中国肉类食品综合研究中心 北京 飞

摘 要 采用顶空固相微革取和气相色谱一质谱法 一 阳 , 一

一 一 时北京传统普牛肉中的挥发性香气物质进行了测定 ,总共检测出 种风味化合物 ,其中包括醛类 、酮类

、醉类 、烃类 】 、醋类 、酚醚类 和含硫含氮及杂环化合物 ,另外还有 的其它类物

质 ,其中醛、酮和含硫含氮及杂环化合物中含有北京传统普牛肉的主要香味成分。
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固相微萃取 是一种先进的风味分析技

术 ,集采样、萃取、浓缩、进样为一体 ,具有简便、

快速、无溶剂、选择性好 ,高灵敏度等特点 ,广泛用

于食品挥发性风味成分的分析检测。酱牛肉是深受

北京市民喜爱的肉制品 ,传统的工艺保证了北京酱

牛肉具有独特的风味 ,但对其风味成分的研究 ,文献

还不是很多 ,因此本研究采用固相微萃取和气相色

谱一质谱法 ,对北京酱牛肉中的挥发性成分进行了分

析。

试验部分

试验材料和仪器

试验材料 酱牛肉 市售 。

仪器 岛津 一 气相色谱一质谱联用仪

手动 进样器 , 林

萃取头 ,美国 公司制造。

仪器工作条件

气相色谱条件

一 拼 石英

毛细管柱或相当者 氦气 纯度 流
速 进样口温度 ℃进样方式

无分流 保持 进样 。柱温程序 初始 ℃ ,保持

,以 ℃ 速度升至 ℃ ,保持 ,再以

巧℃ 速度升至 ℃ ,保持 。

质谱条件

源 离子源温度 ℃ 接 口温

度 ℃溶剂延迟 刀 检测器电压

扫描质量范围 一

收稿日期 一 一
资金资助 国家科技部 “十一五”科技支律计划项目 巧
作者简介 宋永青 ,高级工程师 ,主要从事肉类食品的 和 仪器的研究工作



江

样品制备

将酱牛肉切碎 ,取 放人 样品瓶中 ,密

封 , ℃下恒温 。将经过老化的 林

萃取头插入到样品瓶中 ,推出纤维头 ,

注意不要使萃取头碰到肉样。在 ℃下吸附 ,

随后抽回纤维头 ,从样品瓶上拔出萃取头 ,将萃取头

插人气相色谱仪 ,推出纤维头 , ℃下解吸 ,

抽回纤维头后拔出萃取头 ,同时启动仪器采集数

据。

定性定量方法

定性 化合物经计算机检索 ,与 和

匹配 ,鉴定其化合物结构。

定量 相对百分含量采用面积归一法计算。

结果与讨论

采用固相微萃取和气相色谱一质谱法得到的北

京酱牛肉 ℃恒温下提取的挥发性香气成分总离子

流图见图 ,挥发性风味组分及其百分含量见表 。

图 酱牛肉 ℃恒温下提取的挥发性组分总离子流图

表 昔牛肉挥发性组分

保留时间 化合物 百分含
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保留时间 化合物 分子式 分子 百分含

酮类

月刃 【 一 , , 一甲墓一一 一甲基乙基 二环 己烷一一酮 。一

】 一 一 , 一 一一 一 一 , 一

, 比切二 卜

守酮 侧 。 ,。

卜 一经墓一, 二甲氧基卜苯乙酮 夕 肠

,卜 一 一 , 一

醉类

铭 , , 一一甲基一一 一甲基乙基卜二环〔 己烷一一醉 刃

【 」 一 一 , 一 卜 一 一 一 ,

二 , 一

加 异辛醉 一 , 一 一 ,

辛醉 一匕 ·

, 一二甲羞一 , 一辛二烯一一醉 户

, 一 七 一 一 , , 一 一

一一甲基一一 一甲基乙基 一一环己烯一一醇 。

一 即一一 一一卜 一 , 一

苯乙醉 】 ·

一松油醉 少 一一 一一 ,。 。

一十二烯醛醉 一 团以祀 , 刀 ·

烃类 以习

辛烷 兄 。 ·

乙墓苯 川祀 。 肠 ·

, 一二甲基苯 吧比配 , , 一 一 。 肠

一旅烯 目 一 ,。 ,。 拓

苯乙烯 。 时

砧 灰烯 印 。 ,‘

一蕊烯 忱切一 。‘ 滋

一甲烯基一 一异丙基一双环 』己烷 , 』 , , ,‘ ·

一 一卜 小 】 一

卜乙基一一甲基苯 , 。·

几庆泪 , 一 一田 一

日一月桂烯 忱切一 ‘ ·

一甲落一一异丙基一双环 已一一烯 ,‘

叹 知 一 一 一一 一 一

一甲签一一 一甲基乙羞 一 一己二烯 ,。 ·

, 一 】 , 一 一 卜 一

一柠橄烯 一 。 ·

口一水芹烯 加切一 已 耐 。 ·

一甲荃一一 一甲基乙基 苯 。 , ·

几况 卜 一一 一 一

, , 一三甲基一双用礴 庚一一烯 尹 ,‘ ·

】训 卜 一一 , 一 一

四倪 以习 一 ·

翻 , 一三甲墓一一甲烯基一双环 【 一十一碳一一烯 , , 伙 。·

孙 一 , , , 一 卜 一田 十

」 口



保留时间 化合物 分子式 分子 百分含

径类 加

十五烷 切 、, ,

。

十七烷 以习

十八烷 七切 以泪

一, 肠

犯

醋类 璐

, 一 ,

。 ,

珊。的

礴叨

一甲基一一丁醉硝酸醋

一 切 , 一 一 ,

一三甲基一二环 庚一一烯一一醉乙酸醋

卜 一一 一一 , , , 一 一 ,

邻苯二甲酸二甲醋

丁香酚乙酸酷

, 一 一一 一 哪 一 , 沈

邻苯二甲酸二乙醋

一叔丁基二甲基硅氧基一苯丙酸叔丁基二甲基硅基醋

阳 , 一 一 一 , 一

油

,。 ,

一 ,

内乙飞︸、 一

一 犯 ,

, 刀一乙基苯甲酸己醋

一

邻苯二甲酸二异丁醋 , 一 坦团 ,

一 岛

邻苯二甲酸二 酬

刀

‘ 刀 月

。

酚类和醚类 邝

,

按树脑

对一烯丙基茵香醚 , 一 】一

丁香酚

。 夕

。 ,

一。

含氮含硫及杂环化合物 面 妞匕

二甲基二硫 ,

一戊基吠喃 , 一伴 一

二甲基三硫

甲氧基一苯基脉 一 一 一

一硝基己烷〔 , 卜血 一

苯并唾哇 卿 认

一

漏

,

尹 、卿

, ,

其它类 招

三甲基硅氟 】

一甲氧基一一 一丙烯基 苯

石犯 , 一 一一 一 卿 一

十六基环氧乙烷 劝 一

,

夕

,‘月呼,

、。 拓 一

由表 可以看到 ,酱牛肉风味共检出 种化合

物 ,其中醛类 种 、酮类 种 、醇类 种 、烃类

种、醋类 种、酚醚类 种、含硫含氮及杂环化合物

种 ,另外还有 种其它类物质。

在 种醛类物质中 ,以 一甲基丁醛、壬醛、庚

醛、己醛含量较大 ,它们都来源于脂肪的氧化 ,阖值

很低 ,具有脂肪香味 ,这种高含量的低分子量醛类物

质与牛肉的风味强度很有关系。酱牛肉风味中只检

测出 种酮类物质 ,况且含量很低 ,它们是脂肪氧化

的另一类产物。

本次实验中碳氢化合物检出最多 ,共有烃类

种 ,碳氢化合物主要来源于脂肪酸烷氧基的均裂。

虽然烃、酉旨、醇、酚、醚类含量占到 ,但其

香味阂值很高 ,对牛肉香气贡献不大 ,然而有一些化
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表 氏。 气体标准物质重 配制的相对扩展不确定度

气体标称值 称 法配制 标堆气体 值在有效期 相对扩展不确定度

不确定度 内变化的不确定度

币

减 一‘

参考文献
,卫月﹄,二,‘胜工,

月,,,月峥﹃、一,两
‘几

‘胜‘

的不确定度合成 ,合成结果见表 。

从表中的实验结果可以看出 本项研究成果的

定值方法及定值不确定度均达到了国际、国内同类

气体标准物质的先进水平。该项研究成果是我国气

体成分量值溯源体系的重要补充 ,对提高我国气体

计量水平的国际地位、实现我国该组分气体量值的

可比与互认、保证我国食品计量的准确一致做出了

贡献。目前该成果已实际应用于我国食品级二氧化

碳生产厂家和日常该项产品的质量评价 ,取得了显

著的经济效益和社会效益。该项研究所建立的食品

添加剂二氧化碳乙醇组分检测技术、检测方法以及

测量溯源体系 ,对提高我国食品法制计量、实现国

内外资源的互认及共享做出了努力。

李春瑛 ,吴梦一等 关于食品添加剂二氧化碳产品质量的监控与
溯源传递体系的研究 现代科学仪器 , , 一

李春瑛 我国食品添加剂液体二氧化碳标准气体的研究现状

计量与测试技术 , 一
李春瑛 食品添加剂二氧化碳国家计量检测标准巫须完善 中国
计量 , 一

一 食品添加剂 液体二氧化碳国家标准 ,中国标
准出版社

于亚东 ,韩永志等 标淮物质应用指南 ,中国计量出版社 ,

全浩 ,韩永志 标淮物质及其应用技术 ,第二版 中国计量出版
社 ,

韩永志 标准物质手册 中国计量出版社 ,
一 一

」 一 , 馆

,

一 巧 标准样品导则 标
准样品 定值的一般原则和统计方法

〕

, 」卫 ,

李春瑛 重量法配制 气体标准物的研究 中国
计量科学研究院 ,研究报告
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合物是形成杂环化合物的重要中间体 ,因此对形成

肉香具有不可忽视的基底作用 ,提高肉品整体香味

效果。

含硫含氮及杂环化合物阂值较低 ,是肉品最重

要的风味呈味物 ,它们来源于氨基酸和还原糖之间

的美拉德反应、氨基酸的热解及硫胺素的热解。这

次只检出 种含硫含氮及杂环化合物 ,并且含量很

低 ,但它们对于酱牛肉的特种风味起到举足轻重的

作用。

含硫直链化合物是葱属植物的特征嗅感物 ,本

次检出的二甲基二硫 、二甲基三硫属于含硫直链

化合物 ,含硫化合物是由含硫氨基酸热降解产生

的 ,如二甲基三硫是由蛋氨酸降解产生的 ,它们气

味闭值低 ,具有硫磺香气、洋葱似的香气 ,有时具

有肉香。

结论

采用固相微萃取和气相色谱一质谱法对北京酱

牛肉中的挥发性物质进行了测定 ,共检出 种化合

物 ,并根据香味组成和含量对其风味产生机理做了

基本研究 ,初步确定其中的醛、酮、含硫含氮及杂

环化合物含有北京酱牛肉的主要香味成分。
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