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摘  要：采用微波辅助萃取耦合溶剂辅助风味蒸发法提取酱牛肉挥发性成分，利用气相色谱-质谱联用仪结合保留

指数定性分析酱牛肉的挥发性成分，共鉴定出65种化合物，包括11种醇，10种醛，3种酮，8种含氮、含硫或杂环化

合物，9种酸，6种酯，3种醚，14种烃和1种酚。采用嗅闻频率检测法对酱牛肉挥发性成分进行GC-O分析，嗅觉检

测频率≥5/11的化合物有壬醛、5-甲基糠醛、薄荷酮、茴香脑、麦芽酚、反-肉桂醛、肉桂醇。
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Abstract：Volatile components of sauced beef were extracted by microwave-assisted extraction coupled with solvent-

assisted flavor evaporation (MAE-SAFE) and identified by gas chromatography-mass spectrometry (GC-MS) combined 

with retention indices. Totally 65 volatile compounds were identified, including 11 alcohols, 10 aldehydes, 3 ketones, 

8 nitrogenous compounds, sulfur compounds and heterocyclic compounds, 9 acids, 6 esters, 3 ethers, 14 hydrocarbons 

and 1 phenol. As analyzed by gas chromatography-olfactometry (GC-O), the compounds with detection frequency 

larger than or equal to 5/11 were nonanal, 5-methyl furfural, piperiton, anethole, maltol, (E)-cinnamaldehyde and 

cinnamyl alcohol.
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酱卤制品是肉加调味料和香辛料，以水为加热介

质，煮制而成的中国传统熟肉类制品[1]。肉香味来源于

烹煮过程产生的一些挥发性成分，对于肉香味产生的机

理，不少学者进行了研究。研究[2]表明，在加热烹煮过

程中，牛肉中的不挥发性成分——瘦肉组织与脂肪组织

之间发生一系列复杂化学反应，生成对牛肉香味有贡献

的挥发性成分。到目前为止，肉类挥发性化合物已分离

并鉴定出来的约有600种以上，对牛肉风味有贡献的化合

物主要是内酯类、呋喃类、噁唑类、含硫化合物和吡嗪

类。例如5-甲基呋喃甲醛的味道具有烧焦、焦糖味，4-羟

基-5-甲基-二氢呋喃酮是牛肉姜汤中的重要风味成分，内

酯类特别是那些未饱和的能用来改良人造奶油的风味，

噻吩类是具有香味强度的赋香剂[3]。本实验主要研究酱牛

肉中的挥发性成分，初步研究了对酱牛肉风味具有重要

作用的化合物。

关于牛肉挥发性成分的报道不多，多采用的提取方

法是固相微萃取和同时蒸馏萃取法。藏明伍等[4]采用顶空

固相微萃取气质联用分析了北京清真酱牛肉挥发性风味化

合物，綦艳梅等[5]采用同时蒸馏萃取-气质联用分析了月盛

斋酱牛肉的挥发性成分。本实验采用了微波辅助萃取耦合

溶剂辅助风味蒸发法对酱牛肉挥发性成分进行提取，并利

用气质联机、气相嗅闻法对挥发性成分进行分析。
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微波辅助萃取(microwave assisted extraction，MAE)具

有快速、高效、省溶剂、环境友好等优点。从1986年起微

波开始应用到有机分析中的样品预处理即微波辅助萃取。

目前微波辅助萃取主要应用于有机污染物的检测[6-10]、生

物活性物质的提取[11-14]。Craveiro[15]和Chen[16]等用微波

辅助萃取对香精挥发油进行了研究。将微波辅助萃取运

用于酱牛肉的挥发性风味化合物的萃取并未见于报道。

微波辅助萃取设备简单、提取完全 [17]。本实验将MAE

与溶剂辅助风味蒸发(solvent assisted flavor evaporation，

SAFE)结合起来，既避免长时间的高温加热，又解决了

高沸点物质分离难的问题。

1 材料与方法

1.1 材料与试剂

天福号酱牛肉 市购。

二氯甲烷(分析纯，重蒸后使用)、无水硫酸钠(分析

纯) 国药集团化学试剂有限公司；C7～C30正构烷烃(色

谱纯) 北京化学试剂有限公司。

1.2 仪器与设备

ETHOS E微波辅助萃取仪  意大利Milestone公

司；SAFE装置 定制；XDS5复合涡轮分子泵 英

国E d w a r d s公司；N - E V A P - 1 2干浴氮吹仪  美国

Organomation Associates公司；6890N-5973i气相色谱-质

谱联用仪(配MSD Chem Statioin D.01.02.16数据处理系统

和Nist08质谱图数据库)、6890N- Sniffer9000气相色谱-嗅

辨仪 美国Agilent公司。

1.3 方法

1.3.1 样品前处理

将市售的酱牛肉切碎至颗粒状，在液氮中粉碎至粉

末，于－20℃条件下保存待用。

1.3.2 MAE-SAFE法提取挥发性成分

2
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1 .滴液漏斗；2 .蒸馏瓶；3 .超级恒温水槽；

4.蒸馏头；5.冷阱；6.收集烧瓶；7.保温瓶。

图 1 SAFE装置示意图

Fig.1 Schematic diagram of the SAFE equipment

MAE：分别称取5g酱牛肉粉末，装入6个萃取罐，

每罐中加入40mL二氯甲烷，进行微波辅助萃取。萃取程

序：20min升到43℃，保持10min，排风10min，待罐内温

度降至室温，合并萃取液，抽滤，收集滤液。

SAFE：将MAE法得到的滤液经滴液漏斗缓慢滴入

如图1所示2号蒸馏烧瓶(250mL)内，3号超级恒温水槽和

循环水的温度均为50℃，在5号冷阱和7号冷阱中加入液

氮，分子涡轮泵使系统压力降至5×10-3mbar左右，滴加

约15min。待6号蒸馏烧瓶(250mL)内的二氯甲烷提取液融

化后，无水Na2SO4干燥，过滤，得澄清的二氯甲烷提取

液。旋转蒸发至10mL，氮吹至0.25mL备用。

1.3.3 气相色谱-质谱联用(gas chromatography-mass 
spectrometry，GC-MS)分析

色谱柱：DB-Wax毛细管柱(30m×250μm，0.25μm)；

进样口温度：250℃；升温程序：起始温度40℃，保持

3min，以8℃/min升到180℃，再以2℃/min升到190℃，再

以10℃/min升到230℃，最后以5℃/min升到250℃，保持

3min；载气流速1.0mL/min，进样量2μL，不分流。

质谱条件：电子电离(electron ionization，EI)离子

源；电子能量70eV；离子源温度230℃；传输线温度

280℃；溶剂延迟5min；质量扫描范围：30～550u。

1.3.4  气相色谱 -嗅觉 ( g a s  c h r o m a t o m at o g r a p h y -

olfactometry，GC-O)分析

色谱条件：同1.3.3节中色谱条件；嗅觉检测条件：

辅助线温度220℃。

将1.3.3节中得到样品进行GC-O分析。进样体积

2μL，由11名同学组成评香小组，通过检测嗅闻仪流出的

气体，记录其气味特征，同时一部分样品被气相色谱的

检测器检测，并记录下气相色谱图。统计每一种气味被

检测到的频率，检测频率数越大，则对样品整体香味的

贡献就越大。

1.3.5 定性定量方法

定性分析：运用NIST 08谱库检索，只保留匹配度大

于等于70的成分；结合文献中报道的保留指数进一步对

化合物进行定性。

保留指数的计算公式 [18]：RI=100×[n＋(Ti－Tn)/

(Tn+1－Tn)]

式中：Ti为待测组分的保留时间；Tn为具有n个碳原

子的正构烷烃的保留时间；Tn+1为具有n＋1个碳原子的正

构烷烃的保留时间。

定量分析：采用面积归一化法对各组分进行定量分

析，得到各组分的相对含量。

2 结果与分析

2.1 GC-MS结果

取浓缩后的提取液，经GC-MS分析，总离子流图见

图2，其挥发性化合物的分析结果见表1。
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表 1 酱牛肉挥发性成分的GC-MS分析结果
Table 1 GC-MS analytical results of volatile compounds in sauced beef

序号 保留时间/min 化合物名称 相对含量/% 匹配度 保留指数 文献保留指数 定性方式

醇类

1 5.239 (R)-2-butano (R)- 2-丁醇 0.04 78 1018 MS
2 11.386 1-hexanol 1-己醇 0.07 72 1332 1345 MS RI
3 13.683 2-ethyl-1-hexanol 2-乙基-1-己醇 0.12 78 1467 1473 MS RI
4 14.579 linalol 里哪醇 0.32 94 1523 1545 MS RI
5 15.524 terpinen-4-ol 4-萜烯醇 0.96 97 1584 1602 MS RI
6 16.162 2-furan methanol 糠醇 2.2 97 1627 MS RI
7 16.89 α-terpineol α-松油醇 0.83 90 1677 1689 MS RI
8 17.072 5-methyl-2-furan methanol 5-甲基糠醇 0.64 81 1690 MS
9 19.705 phenylethyl alcohol 苯乙醇 0.26 87 1882 1903 MS RI

10 25.355 cinnamyl alcohol肉桂醇 0.35 94 2248 MS
11 27.939 3-furan methanol 3-呋喃甲醇 0.25 72 2401 MS

醛类

12 6.254 hexanal 己醛 0.14 91 1069 1073 MS RI
13 8.291 heptanal 庚醛 0.08 78 1170 1183 MS RI
14 12.156 nonanal 壬醛 0.61 90 1376 1392 MS RI
15 13.13 furfural 糠醛 0.62 91 1433 1447 MS RI
16 14.929 5-methyl furfural 5-甲基糠醛 0.8 93 1546 MS
17 21.238 4-methoxy-benzaldehyde 茴香醛 1.01 95 1999 MS
18 21.427 (E)-cinnamaldehyde 反-肉桂醛 1.41 97 2012 MS
19 23.01 hexadecanal 十六醛 1.16 99 2116 2137 MS RI
20 29.43 vanillin 香兰素 0.16 93 2517 MS RI
21 28.695 5-(hydroxymethyl)-2-furancarboxaldehyde5-羟甲基-2-呋喃甲醛 8.35 94 2459 MS

酮类
22 10.077 3-hydroxy-2-butanone 3-羟基-2-丁酮 1.14 78 1261 1286 MS RI
23 10.308 1-hydroxy-2-propanone 1-羟基-2-丙酮 0.63 80 1273 MS
24 17.394 piperiton 薄荷酮 0.4 90 1712 MS

酸类

25 17.268 pentanoic acid 戊酸 0.79 59 1703 MS
26 18.752 hexanoic acid 己酸 1.86 83 1810 1833 MS RI
27 20.167 heptanoic acid 庚酸 0.46 76 1917 1943 MS RI
28 21.574 octanoic acid 辛酸 1.24 86 2022 MS
29 21.819 2-heptenoic acid 2-庚烯酸 0.13 94 2039 MS
30 23.227 nonanoic acid 壬酸 0.67 94 2129 2157 MS RI
31 25.152 decanoic acid 癸酸 0.64 91 2237 MS
32 27.68 benzoic acid 苯甲酸 0.12 80 2384 MS
33 28.569 dodecanoic acid 十二烷酸 0.27 97 2449 2479 MS RI

酯类

34 11.141 ethyl lactate 乳酸乙酯 0.29 56 1318 1303 MS
35 11.386 hexyl fomate 甲酸己酯 0.07 72 1332 MS
36 20.909 methyl 2-furoate 2-糠酸甲酯 1.44 83 1974 MS
37 22.806 ethyl cinanamate 肉桂酸乙酯 0.24 93 2105 MS
38 30.32 3-(4-methoxyphenyl)-2-propenoic acid, ethyl ester 3-(4-甲氧基苯基)-2-丙烯酸乙酯 0.39 97 2493 MS
39 28.079 2H-1-benzopyran-2-one 香豆素 0.1 94 2412 MS

醚类
40 8.053 2-methoxy-ethanol 乙二醇甲醚 0.05 91 1158 MS
41 8.824 eucalyptol 桉树脑 0.3 97 1196 MS
42 18.647 1-methoxy-4-(1-propenyl)-benzene 茴香脑 3.51 98 1802 MS

含氮、含硫

及杂环类

43 9.174 2-pentyl furan 2-戊基呋喃 0.05 94 1214 1231 MS RI
44 13.851 2-acetyl furan 2-乙酰基呋喃 0.18 90 1477 1483 MS RI
45 19.516 dimethyl sulfone 二甲基砜 0.69 91 1868 MS
46 20.342 benzothiazole 苯并噻唑 0.28 81 1931 1955 MS RI
47 20.44 maltol 麦芽酚 8.58 91 1938 1968 MS RI
48 23.85 caprolactam 己内酰胺 0.44 81 2165 MS
49 25.019 2,3-dihydro-3,5-dihydroxy-6-methyl-4H-pyran-4-one2,3-二氢-3,5-二羟基-6-甲基-4H-4-吡喃酮 0.76 70 2230 MS RI
50 34.213 niacinamide 烟酰胺 0.15 96 2921 MS

酚类 51 19.789 butylated hydroxytoluene 2,6-二叔丁基苯酚 7.38 97 1889 MS

烃类

52 8.585 D-limonene D-柠檬烯 0.06 91 1184 1192 MS RI
53 12.472 tetradecane 十四烷 0.16 98 1394 1400 MS RI
54 14.11 pentadecane 十五烷 0.69 96 1493 1500 MS RI
55 14.712 7-methyl-pentadecane 7-甲基十五烷 0.26 86 1532 MS
56 15.657 hexadecane 十六烷 1.62 98 1593 1600 MS RI
57 15.959 7,9-dimethyl hexadecane, 7,9-二甲基十六烷 1.14 90 1613 MS
58 16.302 (E)- 2-tridecene 反-2-十三烯 0.79 64 1637 MS
59 16.456 2-methyl hexadecane 2-甲基十六烷 1.01 96 1647 MS
60 16.652 2,6,10,14-tetramethyl pentadecane 2,6,10,14-四甲基十五烷 2.02 97 1661 MS
61 17.121 heptadecane 十七烷 1.53 94 1693 1697 MS RI
62 17.709 (Z)-7-tetradecene 顺-7-十四碳烯 0.49 70 1735 MS
63 18.15 2,6,10,14-tetramethyl hexadecane 2,6,10,14-四甲基十六烷 1.26 91 1767 MS
64 18.507 octadecane 十八烷 0.77 95 1792 1800 MS RI
65 29.927 1-octadecene 1-十八烯 0.39 98 2460 MS

注：文献保留指数参考文献 [19] ；“MS”代表 NIST 谱库检索；“RI”代表保留指数定性。



※分析检测	                            食品科学	 2013, Vol.34, No.14   253

10 15 20 25 30 35

1
2
3
4
5
6
7

(
10

6 )

/min

图 2 酱牛肉挥发性成分总离子流图

Fig.2 Total ion chromatograms of volatile compounds in sauces beef

表1中只保留了匹配度≥70的化合物或者文献保留指

数与样品保留指数之差在±30以内的化合物，并认为是

可靠的。

由表1可以看出，在酱牛肉挥发性成分中鉴定出来

的主要是脂肪氧化和降解产物如醇类、醛类、酮类、烃

类和酸类，氨基酸的氨基和羰基的美拉德反应产物如含

氮、含硫或杂环类。

醇类化合物主要来自脂肪氧化，文献[18]报道饱和醇

的风味阈值较高，对酱牛肉整体风味贡献较小，不饱和

醇的风味阈值较低，对风味贡献较大。綦艳梅等[5]采用同

时蒸馏萃取-气质联用法分析了月盛斋酱牛肉的挥发性成

分，共检测到12种醇。其中，里哪醇、4-萜烯醇、糠醇、

α-松油醇等不饱和醇在本实验都有检出，另外，本实验还

检出了5-甲基糠醇、肉桂醇、3-呋喃甲醇等不饱和醇。

醛类、酮类主要来源于脂质氧化和降解，Strecker降

解反应也是其重要来源之一[20]。醛的阈值一般很低，具

有脂肪香味，是肉品香味的主要构成部分。在9种醛类物

质中，以5-羟甲基-2-呋喃甲醛、反-肉桂醛、十六醛、茴

香醛含量较大。本实验只检出3种酮类化合物，其中，3-

羟基-2-丁酮具有令人愉快的奶香气。

酸类在牛肉挥发性成分报道中很少，本实验共检出

9种，大部分是低分子质量的酸，对牛肉的酸香有一定的

贡献。脂肪酸和醇缩合形成酯，酯类具有油香气息[21]，

虽然酸类、酯类对牛肉的香气贡献不大，但有一些化合

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[22]。

醚类化合物在风味物质中也相当重要，大多具有强

烈而愉快的香气[23]。本实验检出的茴香脑占3.5%，对牛

肉的风味起到了重要的作用。

含氮、含硫或杂环类化合物主要来自美拉德反应的

产物或氨基酸的热解，阈值较低，是肉品最重要的风味

呈味物[24]。从甲基到辛基取代的呋喃化合物在牛肉风味

中都存在，最丰富的是2-位取代的化合物，本实验检出2-

戊基呋喃、2-乙酰基呋喃。吡喃类化合物一般具有青草

味，有报道在牛肉的挥发性成分中发现吡喃衍生物，本

实验检出麦芽酚(2-甲基-3-羟基-4-吡喃)有麦芽香气。

只检测到一种酚类物质，2,6-二叔丁基苯酚，此物质

是食品中常用的抗氧化剂。

据微波辅助萃取原理 [25]，介电常数及介质损耗大

的物料对微波吸收能力大，微波加热时只对具有一定极

性的的溶剂和物料进行加热。本实验选择二氯甲烷作为

萃取溶剂，能够快速高效地渗入到物料中，萃取更加充

分，另外物料中的极性大的成分能够被选择性加热，也

促进了极性大的物质的萃取效率。藏明伍等[20]在固相微

萃取香港酱牛肉实验中检测到12种醇，没有检测到酸。

綦艳梅等[5]在同时蒸馏萃取月盛斋酱牛肉实验中检测到12

种醇、4种酸。本实验共检测到11种醇、9种酸，在一定

程度上促进了极性大的成分的萃取。

由于肉制品样品基质复杂，常含有较多脂肪、蛋白

质等化合物，一般在微波辅助萃取后需进一步处理去掉

难挥发性的物质才能进行气质联机分析。陈代武等[26]在

微波辅助萃取-气相色谱-质谱法测定腊肉中多环芳烃含量

中采用净化柱的方法去掉干扰物质的影响。李杰红等[27]在

分析桑叶挥发性成分时，采用了微波辅助萃取-固相微萃

取联用技术来获得目标成分。本实验以酱牛肉为原料，

将微波辅助萃取与溶剂辅助风味蒸发技术联用，为复杂

基质为基底的物质萃取提供了一定的参考依据。

2.2 GC-O结果

11名同学组成的评香小组，采用嗅觉检测频率法对

MAE-SAFE法所得酱牛肉挥发性成分进行GC-O分析，共

检测到11种挥发性香成分，将这11种化合物的保留时间

和香气特征与GC-MS结果进行对比对照，确定出这11种

化合物的种类，各香成分的保留指数、香气特征及嗅觉

检测频率见表2。

表2显示有7种香成分嗅觉检测频率≥5/11，分别为

壬醛、5-甲基糠醛、薄荷酮、茴香脑、麦芽酚、反-肉桂

醛、肉桂醇。初步推断，这7种物质对酱牛肉风味的形成

起到了重要的作用。

表 2 酱牛肉挥发性成分的GC-O分析结果

Table 2 GC-O results of volatile compounds in sauced beef

保留时间/min 化合物 保留指数 嗅觉检测频率 香味描述

8.47 庚醛 1170 2/11 脂肪气味

11.75 壬醛 1376 11/11 花香

14.91 5-甲基糠醛 1546 10/11 具有辛香气息、坚果香

18.22 薄荷酮 1712 7/11 类似药材的香气

19.37 茴香脑 1802 5/11 具有八角茴香的特征香气

20.53 麦芽酚 1938 6/11 具有焦奶油硬糖的特殊香气

21.46 茴香醛 2012 4/11 有像栀子或类似山楂的香气

22.26 反-肉桂醛 2039 5/11 有强烈的桂皮油和肉桂油的香气，温和的辛香气息

23.54 壬酸 2129 4/11 脂肪气息

24.15 肉桂醇 2248 7/11 有类似风信子与膏香香气

28.43 香豆素 2412 3/11 具有类似黑香豆的干草香气
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3 结 论

3.1 本实验将微波辅助萃取与溶剂辅助风味蒸发两种方

法联和起来运用，既发挥出微波萃取的优点(高效、低溶

剂、不经过高温加热)又解决了微波萃取后难挥发成分难

分离的难题。在挥发性成分的提取方法上具有一定的创

新性，将两种萃取方法结合起来，而不是仅仅局限于一

种方法，对于醇极性较大的成分的萃取具有很显著的效

果，但对于极性小的成分如萜烯、含氮、含硫及杂环的

萃取不是很明显，还需要进一步的处理如衍生化处理、

提高检测手段等，以提高检测灵敏度。

3.2 通过对酱牛肉挥发性成分的GC-O分析，确定出

壬醛、5-甲基糠醛、薄荷酮、茴香脑、麦芽酚、反-肉桂

醛、肉桂醇可能对酱牛肉的风味有重要贡献。对牛肉风味

成分的鉴定不仅对改善牛肉加工工艺提供一定的理论基

础，也为调配出更加逼真的牛肉香精提供了参考数据。
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