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摘要!利用顶空固相微萃取技术!

>C*CV?)

"和气相色谱,

质谱联用!

AB*?C

"分析延边黄牛肉
!

个部位的挥发性风味

物质%通过
%'

$

+VT?C

*

T:U

#

#'
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*

VT?C

#

"$$

$

+

VT?C!

种萃取纤维的对比对萃取纤维进行了优化$表明

%'

$

+VT?C

*

T:U

对延边黄牛肉挥发性成分的萃取效果最

佳&进一步分析了延边黄牛的西冷#后臀#牛腩
!

个部位的挥

发性成分$结合主成分分析研究了
!

个部位的挥发性成分差

异$结果表明
!

种部位存在差异$挥发性成分的数量#种类及

色谱总峰面积均有不同$类别上的分布也无规律$

!

个部位

共萃取到化合物
"''

种$共有化合物为
"'

种$包括
%

种醇

类#

#

种醛类#

"

种酮类#

"

种其他类化合物%

关键词!延边黄牛&挥发性成分&固相微萃取&萃取纤维&气相

色谱,质谱
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AB*?C

延边黄牛肉#取自中国五大地方良种牛之一的延边黄

牛#其不饱和脂肪酸(必需氨基酸及所含风味氨基酸含量均

较高)

"

*

%挥发性风味物质是牛肉香味的来源#不同部位的肉

由于脂肪(蛋白质含量或组成的不同呈现出不同的香味#而

气味是评价牛肉品质的重要指标之一%目前延边黄牛肉的

挥发性风味物质研究还未见报道%

食品中挥发性成分通常采用固相微萃取法!

CV?)

$与气

相色谱质谱联用!

AB

'

?C

$的方法进行分析)

8Z9

*

%牛肉中挥

发性成分的
CV?)*AB

'

?C

分析已见报道#綦艳梅等)
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*采用
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种

萃取纤维萃取月盛斋清香牛肉的挥发性成分#经
AB*?C

鉴

定分析确定
#'

$

+B<W

'

VT?C

萃取纤维对月盛斋清香牛肉

的挥发性化合物的萃取较有利+韩云秀)

%

*研究发现
#'

$

+

B<W

'

VT?C

萃取纤维对生(熟皓月品牌牛肉萃取效果最佳%

萃取纤维的选择影响牛肉中挥发性成分的萃取结果#应优先

进行考虑%原琦等)

#

*采用
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'
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B<W

'
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萃取
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纤维对奶公犊不同部位小白牛肉!牛腩(牛柳(牛霖$的挥发

性物质进行萃取#指出同一类化合物在不同部位所占比例不

同#且不同部位挥发性风味物质种类及占总风味含量的比例

也不同%因此#部位不同牛肉中的挥发性成分可能存在

差异%

本研究在优化延边黄牛肉挥发性成分的萃取纤维的前

提下#进一步以延边黄牛西冷(后臀(牛腩
!

种部位为研究对

象#利用顶空固相微萃取技术!

>C*CV?)

$和气相色谱&质

谱!

AB*?C

$联用分析
!

个部位挥发性风味物质组成#结合主

成分分析探讨不同部位牛肉挥发性成分的差异和挥发性风

味物质的特征%
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!

材料与方法
"5"

!

材料与设备

延边黄牛肉"取自延边大学农学院牧场+

萃取纤维"
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型(
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型(

#'

$

+B<W

'
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型#美国
C=

O

1.67

公司+

电子分析天平"

UC?88$5!

型#上海卓精电子科技有限

公司+

毛细管色谱柱"

TU*'?C

型#美国
C=

O

1.67

公司+

气相
Z

质相联用仪"

gV8$"$V.=L

型#日本岛津公司%

"58

!

试验方法

"585"

!

萃取纤维的活化
!

初次使用固相微萃取纤维需在气

相色谱进样口进行老化#

"$$

$

+VT?C

型(

%'

$

+VT?C
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T:U

型萃取纤维老化温度为
8'$[

#

#'

$

+B<W

'

VT?C

型

萃取纤维老化温度为
!$$[

#老化时间均为
$5'0

%

"5858

!

AB*?C

分析条件

!

"

$色谱条件"

TU*'?C

毛细管色谱柱#长
!$5$+

#内径

$58'++

#膜厚
$58'

$

+

+进样口温度
8'$[

#进样方式为不

分流#载气为氦气 !

>1

$#柱流速
" +Y

'

+-2

#吹 扫 流 量

!5$+Y

'

+-2

#分流比
'$

'

"

+升温程序"起始温度
9$[

#保持

"$ +-2

#以
' [

'

+-2

升至
8$$ [

#再以
8$ [

'

+-2

升至

8($[

#保持
'+-2

%

!

8

$质谱条件"离子源!

)P

$温度
8$$ [

#接口温度

8($[

#溶剂延迟时间
8+-2

#电子能量
#$1:

#扫描质量范围

:

'

E9$

%
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%

"585!

!

固相微萃取法制备样品
!

取绞碎样品
!5$

3

置于

8'+Y

的样品瓶内#密封后在
%$[

沙浴中恒温
"'+-2

#采用

手动
CV?)

进样器在
%$[

沙浴中吸附
%$+-2

#按照
"5858

条

件进行
AB*?C

分析%

"5859

!

数据分析
!

通过
;PCD$(

和
;PCD$(L

谱库进行检索#

对化合物进行定性分析)

(Z&

*

%定性匹配度
"

($

的化合物%

按峰面积归一法计算各化合物相对含量)

"$

*

%

8

!

结果与分析
85"

!

CV?)

萃取纤维的选择

选用
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种挥发性成分常用纤维对延边黄牛西冷部位挥发

性成分进行萃取#分别鉴定出挥发性化合物
&$

!总峰面积为

(59'S"$

#

$#

"8

!总峰面积为
95'!S"$

#

$#

#%

!总峰面积为

95$!S"$

#

$种!图
"

$%

!

种纤维共鉴定出
"9"

种化合物#其中

仅仅
9

种化合物为
!

种萃取纤维共同鉴定出%

CV?)

中纤

维涂层是关键因素)

""

*

%不同类型纤维的涂层不同#萃取到

的累积挥发性物质峰面积越大则表明萃取纤维的灵敏度越

高)

"8

*

%与其他
8

种型号萃取纤维相比#

%'

$

+VT?C

'

T:U

型萃取纤维对延边黄牛肉所萃取到的挥发性风味物质总峰

面积最大(挥发性物质数量最多#萃取效果最佳%因此#后续

对延边黄牛肉不同部位的研究均采用该纤维进行挥发性成

分萃取%本试验萃取纤维的选择结果不同于月盛斋清香牛

肉和皓月品牌牛肉选择
#'

$

+B<W

'

VT?C

萃取纤维)

'Z%

*

%

858

!

延边黄牛
!

个部位的挥发性成分

采用
%'

$

+VT?C

'

T:U

萃取纤维对延边黄牛西冷(牛

腩(后臀部位挥发性成分进行萃取%图
8

对延边黄牛西冷(

牛腩(后臀部位挥发性成分的数量(总峰面积和类别进行了

比较%结果表明#西冷部位共鉴定出挥发性化合物
&$

种!色

图
"

!

萃取纤维的比较
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!

个部位挥发性成分的比较
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谱总峰面积为
(59'S"$

#

$#检出了较多的烃类!相对峰面积

'85"8̂

$和醇类!相对峰面积
8"58(̂

$化合物+后臀部位同

样鉴定出
&$

种!色谱总峰面积为
858"S"$

(

$挥发性成分#其

中检出的醇类!相对峰面积
9"5''̂

$和酮类!相对峰面积

8858&̂

$含量较高+而牛腩部位鉴定出挥发性化合物
9(

种

!色谱总峰面积
85$9S"$

(

$#含量较高的为醇类和醛类化合

物%不同部位所检出的挥发性成分在数量(总峰面积和类别

!

个方面均有差别#且在类别的分布上没有发现规律性%

!!

图
!

为延边黄牛肉
!

个部位挥发性成分的主成分分析

示意图#通过主成分分析可得到
8

个主成分#主成分
"

(

8

对

延边黄牛肉中的挥发性成分特征具有很好的代表性#因此从

!

个部位与主成分
"

(

8

的关系来看可进一步说明
!

个部位在

挥发性成分上是存在差异的%

*

代表挥发性成分+

+

代表部位

图
!

!

延边黄牛肉
!

个部位挥发性成分的主成分分析
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!

延边黄牛肉
!

个部位主要挥发性风味物质的分析

延边黄牛西冷(后臀(牛腩
!

种部位中共检测到
"''

种

化合物#其中仅有
"'

种化合物为
!

个部位共有!表
"

$%不同

部位挥发性成分的种类有所不同#其风味也可能不同%延边

黄牛
!

种部位共有的醇类化合物共
'

种#醇类化合物大部分

来自于脂肪的氧化降解#如不饱和醇
"*

辛烯
*!*

醇具有蘑菇味

和青草香)

"!

*

#延边黄牛肉
!

个部位中
"*

辛烯
*!*

醇相对含量

均最高#

"*

辛烯
*!*

醇的香气阈值低!阈值为
"

$

)

"9

*

#是延边黄

牛肉
!

个部位的主要挥发性风味物质+其他醇类共有成分的

相对含量也较高#庚醇(戊醇等醇类也都具有清香味#因此醇

类物质对黄牛肉总体风味的贡献不容忽视%醛类化合物一

般由脂肪氧化产生#阈值较低#具有较强的挥发性和脂肪香

味#有研究)

"'

*证实醛类化合物对牛肉香味的构成起到不可

替代的作用%延边黄牛
!

个部位中所共有的醛类化合物有
#

种#其中壬醛具有清草味和脂肪味#在各部位中的相对含量

也较高#仅次于
"*

辛烯
*!*

醇#其香气阈值也为
"

)

"9

*

#因此也是

延边黄牛肉
!

个部位的主要挥发性风味物质之一+其他醛类

的相对含量也较高#辛醛(十二醛)

"'

*

(十四醛等醛类都可呈

现令人愉悦的香味#对黄牛肉总体风味的贡献大%酮类化合

物是一类重要的香气物质#后臀部位所检测的酮类含量最

高#

!

种部位共同检索到的酮类只有
8*

庚酮#酮类物质主要

呈现桉叶味(脂肪味和焦燃味#酮类香气阈值总体低#且在后

臀(牛腩部位含量相对较高#可能会对延边黄牛个体香气贡

献较大%检测出的烃类化合物的数量相对较多#但对牛肉的

香气贡献不大)

"%

*

#其中在西冷(后臀部位也有苯类化合物被

检测出来%酯类化合物形成较为复杂#除含硫酯以外的酯阈

值较高#对肉品风味贡献不大%酸类化合物阈值很高且含量

很少#对牛肉总体风味贡献不大%含硫化合物苯并噻唑具有

炖肉味(肉汤味及烧烤味)
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&$
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&$
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9(
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"''

种挥发性成分中

仅
"'

种为
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个部位的共有成分#且对延边黄牛肉的风味贡

献较大#其中醇类(醛类化合物相对含量较高#是延边黄牛肉

中主要挥发性风味物质#对其风味贡献较大%
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