
酿酒科技

!"#$%&’()*"+, -."/+./ 0 1/.2+%3%,4
5667!" 5#! $" 855#"
9%:5 5667 1%3:855

;< =>-法测定五加皮保健酒的挥发性特征成分

收稿日期!566?’6@’5A
作者简介#许荣年!8@B?’"#男#浙江杭州人#大学本科#高级工程师#发表论文56余篇$

许荣年!鲍忠定!秦志荣!陈青俊

!浙江省轻工业研究所质量检验中心#浙江 杭州 ?8666@"

摘 要% 建立了用气相色谱’质谱联用法测定五加皮保健酒中桂皮醛"7’甲氧基水杨醛"丁香酚"藁本内酯"对甲氧

基桂皮酸乙酯含量的方法!并对86个样品酒进行了检测# 采用石油醚’乙醚提取法进行样品前处理!CD E99FGHI毛

细管柱分离!离子法$-E>%定量# 加标回收率均在@8:B J以上# 检测结果表明!五加皮保健酒中的挥发性特征成分含量

在不同产品之间有较大差异#
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五加皮保健酒以五加皮’丁香等56多种中草药为原料#以蒸馏

酒为酒基浸泡#经勾兑调味而成#具有独特的色’香’味$ 五加皮保

健酒特征成分的检出为五加皮 保 健 酒 的 生 理 功 效 提 供 了 科 学 依

据$ 如7’甲氧基水杨醛具有增强心肌作用和增加肺循环的作用&
桂皮醛具有广谱抗菌以及镇痛抗肿瘤等生理作用& 丁香酚具有消

除自由基’解热抗炎等作用&藁本内酯能松弛气管平滑肌#对血管

平滑具有解痉挛作用& 对甲氧基桂皮酸乙酯具有增强巨噬细胞活

性和激活细胞免疫作用 ‘8aKb$
应用气相色谱’质谱联用法对浙江省若干厂家生产的五加皮

保健酒产品样品中桂皮醛’7’甲氧基水杨醛’丁香酚’藁本内酯和

对甲氧基桂皮酸乙酯等挥发性特征成分的含量进行了测定$

8 材料与方法

8:8 仪器与试剂

美 国H,"3/+U BM@6 W3$V ;< = K@A?9 >- 气 相 色 谱’质 谱 联 用

仪 $ Lc<CE O%U)^)W%& O ’566 旋 转 真 空 蒸 发 仪 $ -CE>HdPN
HI566 电子分析天平$

桂皮醛’丁香酚’对甲氧基桂皮酸乙酯标准品由中国药品生物

制品检定所提供#7’甲氧基水杨醛!@M J"由H!dOE<C!提供$ 藁

本内酯对照品由本所自制# 经 气 相 色 谱 面 积 归 一 法 测 定 含 量 为

@M:B J$ 其他试剂均为分析纯$
8:5 气质联用分析条件

色谱柱%CD’ E99FGHI毛细管柱 !?6 (e6:5K ((e6:5K !("&

载气为 高 纯 氦 气&柱 流 速 为8:6 (3 = ("+#恒 流&柱 温%起 始 温 度866
f#保持5 ("+后#以86 f =("+程 序 升 温 至576f#保 持 7 ("+&进 样

口温度5K6 f&接口温度5M6 f&分流比5Kg8&进样量8:6 !3&溶剂延

迟86 ("+&离子源温度5?6 f&四极杆温度8K6 f&SE源&电子能量A6
/h&电子倍增器电压8766 h&选 择 离 子 采 集!-E>"#选 取 监 测 离 子

为 桂 皮 醛8?8#7’甲 氧 基 水 杨 醛8K8#丁 香 酚8B7#藁 本 内 酯8@6#对

甲氧基桂皮酸乙酯56B$
8:? 标准贮备溶液的配制

分别精确称取桂皮醛标准品8:K (,#丁香酚标准品5K:6 (,#对

甲氧基桂皮酸乙酯标准品M:6 (,#7’甲氧基水杨醛标准品5K:K (,#
藁本内酯对照品5K:7 (,于866 (3容量瓶中#用甲醇稀释至刻度#配

制成混合标准溶液$ 内含桂皮醛8K:6 (, = !#丁香酚5K6:6 (, = !#对

甲氧基桂皮酸乙酯5K6:6 (, = !#7’甲氧基水杨醛M6:6 (, = !#藁本内

酯5K6:6 (, = !$
8:7 样品前处理

精确吸取五加皮酒样K6:6 (3于K66 (3分液漏斗中#先用8K6 (3
石油醚分两次萃取#然后用8K6 (3乙醚分两次萃取#合并萃取液$
过无水硫酸钠柱# 于7K f水浴旋转蒸干溶剂$ 用甲醇定容至86:6
(3#经6:7K !(膜滤后供分析用$

5 结果与讨论

5:8 质谱分离

在本文建立的分析条件下# 待测样品中桂皮醛’7’甲氧基水

!"



酿酒科技

!"#$%&’()*"+, -."/+./ 0 1/.2+%3%,4

5667!" 5#! $" 855#"
9%:5 5667 1%3:855

标量!计算出己酸乙酯校正因子;值"
5:7:5:5 测定

取少量制备好的酯化液于86 (3容量瓶中!准确加入8 , < !乙酸

正 戊 酯 内 标 溶 液6:5 (3!然 后 用 酯 化 液 定 容 至86 (3!摇 匀!进 样8
!3"
5:7:5:= 计算

!8 866
酯化力#(, < ,$866 2%>" ?&&&&&&& ?&&&? 6:656?8666’#

!5?$ 86
式中’"&&&己酸乙酯校正因子(

%8&&&己酸乙酯峰面积(

!5&&&乙酸正戊酯内标峰面积(

$&&&相当于@ ,干曲的曲粉量!,(
6:656&&&样品中添加乙酸正戊酯内标质量!, < !(
866 < 86&&&换算为866 (3馏出液酯化力(

&&&&空白试验的酯化力)(, < ,$866 2%"
5:@ 讨论

5:@:8 混和酸)如乙酸*丁酸*己酸等%的56 A)B < B%乙醇溶液酯化

法同上"
5:@:5 酯是浓香型曲酒中最重要的成分!是微量成分中含量最高*

数量较多*影响最大的成分!也是形成酒体香味浓郁的主要物质!
因此酯化力的强弱将直接影响浓香型曲酒总酯含量的高低" 但是

所形成的各种酯之间及与其他微量成分之间的量比关系对酒质的

影响是一项重要的研究课题!有待于和同行进一步探讨"
5:@:= 酯化酶对醇*酸酯化作用必须在适宜的温度下进行"一般在

5@C=6 D温度下酯化能力较高!温度升至=7 E以上时!酯化力急剧

下降!甚至失去酯化能力"
5:@:7 酯化酶的酯化作用是一个可逆过程!既可作用于酸*醇生成

酯!也可将生成的酯分解" 因此测定大曲酯化力同时!还要测定其

酯分解力"
5:@:@ 大曲酯化力测定!对生产具有科学指导意义"鉴于酯化酶双

重特性!对所产酯化酶的菌种进行分离选育!优选出所产酶酯分解

力较弱而酯化力较强的功能菌!在大曲生产中强制接种"这样才能

达到增产降耗!提质增效的目的"
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杨醛*丁香酚*藁本内酯和对甲氧基桂皮酸乙酯与其他组分分离良

好" 其保留时间分别为88:N= ("+!85:NJ ("+!85:J8 ("+!8K:@J ("+!
8K:J@ ("+"
5:5 标准曲线的制备

分 别 准 确 吸 取8:=制 备 的 标 准 贮 备 液6!8:6 (3!5:6 (3!7:6 (3!
K:6 (3!86:6 (3于K个86 (3容量瓶!用甲醇定容!制成标准系列进样

测定(然后以标准物浓度)O%为横坐标!对应峰面积)P%为纵坐标

进行线性回归分析!得线性回归方程*相关系数&*线性范围!分别

为’
桂皮醛’P>8@56O Q 5876!&>6:JJJ5!6R8@:6 (, < !
7’甲氧基水杨醛’P>5=66O ’5J56!&>6:JJJ=!6CM6:6 (, < !
丁香酚’P>8786O QJK@! &>6:JJJ6!6C5@6:6 (, < !
藁本内酯’P>5NKO ’5NK6! &>6:JJJK!6C5@6:6 (, < !
对甲氧基桂皮酸乙酯’P >5N@6O’J776!&>6:JJJJ!6C5@6:6 (, <

!
5:= 精确度和回收率实验

精确吸取五加皮酒样85份)K份S5%!其中的K份每份分别加标

准贮备液=:6 (3!然后按样品处理方法进行测定!计算各组分的相

对标准偏差和加标回收率!结果见表8"
5:7 样品测定

表5比较了86个不同的五加皮 保 健 酒 样 品 中 桂 皮 醛*7’甲 氧

基水杨醛*丁香酚*藁本内酯和对甲氧基桂皮酸乙酯的含量检测结

果"

= 结论

=:8 本文建立的方法同时测定五加皮保健酒中的桂皮醛*7’甲氧

基水杨醛*丁香酚*藁本内酯*对甲氧基桂皮酸乙酯的含量!有较好

的精确度和回收率"
=:5 五加皮保健酒中挥发性特征成分的含量在不同产品之间存

在较大差距" 而7’甲氧基水杨醛是五加皮的特征成分!含量的高

低很能说明问题"
=:= 五加皮保健酒特征成分的检测能促进这一传统中药药酒的

质量标准的制订以及质量控制现代化"
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表! "种组分的相对标准偏差和回收率（#$%）

组分
本底值

（!&）

标准偏差

’(（!&）
)’(

（*）

加标量

（!&）

加标后平均测

出量（!&）

平均回收

率（*）

桂皮醛 +",- .,/- 0,"1 "-,. %-,1 2!,-%
"3甲氧基水杨醛 !-.,+ !,%+ !,./ +".,. 0/",0 21,-"

丁香酚 -2.,- 2,-% !,%+ 1-.,. !0.%,/ 2-,-!
藁本内酯 2".,0 !1,-/ !,/1 1-.,. !%-2,. 2-,/0
对甲氧基桂皮酸乙酯 %%.,! !%,2. +,-% 1-.,. !01!,. 2",12

表! 五加皮保健酒样品检测结果 （"#／$）

样品

编号
桂皮醛 %&甲氧基

水杨醛
丁香酚

藁本

内酯

对甲氧基桂

皮酸乙酯

’ ()%* !)% +), !’)- ,)’
! ’)’. /)! +)% ’*)% ,)!
/ ()+( !). ,)( ’%)+ *).
% ()%* /)( ’’)- ’-)- ’/)!
+ ()-, /)- .)* ’,)( *)%
, ()%/ /)% .)! ’/)! -)+
. ’)!’ +)% -)+ ’-)! ’,)(
- ().+ %)( *), ’%). ’%).
* ()/! /)’ ,)* ’%), -)-
’( ()-! !). %), -)* ’()’
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