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酱牛肉加工过程中挥发性成分的含量变化分析 
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摘要：为探讨酱牛肉加工过程中挥发性成分组成及变化规律，设计正交试验对顶空固相微萃取（HS-SPME）条件及解吸时间进

行优化，并结合气相色谱质谱联用（GC-MS）对酱牛肉加工过程各阶段样品中的挥发性成分进行检测分析。结果表明，在萃取温度

60℃，萃取时间 60 min，解吸时间 5 min 的条件下效果最优。鉴别出酱牛肉加工过程中挥发性成分的总数是 90 种，其中包括醇类 22

种、醛类 11 种、酯类 16 种、烃类 14 种、酮类 8 种、含硫含氮及杂环类 13 种和其它化合物 6 种。六个加工阶段样品的挥发性成分的

种类数量分别为 45 种、48 种、53 种、52 种、61 种和 58 种。加工过程中各类挥发性成分的相对含量不断发生变化，同类挥发性成分

在六个加工阶段的组成也不一致。本研究结果为改进酱牛肉的生产工艺、提高产品品质提供了理论参考。 
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Abstract : In order to identify the flavor components and investigate the changes of the volatile compounds during the processing of 

spiced beef, the conditions of headspace-solid phase microextraction (HS-SPME) and desorption time were optimized by orthogonal experiment. 

The volatile compounds were extracted by HS-SPME and identified by gas chromatography mass spectrometry (GC-MS). The results showed 

that the optimal condition was 60 ℃ for 60 min, and then desorption of 5 min. A total of 90 kinds of volatile compounds were identified during 

the processing of spiced beef, including alcohols (22), aldehydes (11), esters (16), hydrocarbons (14), ketones (8), nitrogen or sulfur containing 

and heterocyclic compounds (13) andother compounds (6). The number of volatile components were 45, 48, 53, 52, 61 and 58, respectively 

within the six processing stages. The relative content of volatile compounds changed constantly during the processing, and the composition of 

each group of volatile compounds was also different in the samples from the six processing stages. The results provided a theoretical reference to 

optimize the processing technique and improve the quality of spiced beef. 
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酱牛肉是中式传统酱卤肉制品的代表性产品，深

受消费者的喜爱。风味是酱牛肉重要的品质指标，也

是消费者选择产品的重要依据。肉制品的风味包括香

气和滋味两个方面，其中香气是由一些沸点较低的挥

发性成分形成。有研究表明，肉制品中挥发性物质的

种类可达到上千种，这些物质主要属于碳氢化合物、

醛类、醇酚类、酮类、酯类和一些杂环类化合物（呋

喃、噻吩、吡嗪、噻唑等）[1]。酱牛肉风味的形成是

由原料中多种成分在加热煮制过程中共同作用的结 
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果，如美拉德反应、脂质的氧化和降解、氨基酸及硫

胺素的热降解等都是产品风味形成的重要途径，配料

和工艺条件的不同，产品的风味也会不同。近年来，

对于酱牛肉中的挥发性风味成分已有相关的研究报道
[2~4]，研究主要集中于成品风味成分的检测，由于研究

者所选用的产品及分析方法的不同，研究结果也有所

差异。对于酱牛肉产品加工过程中挥发性风味物质变

化的研究尚未见报道。 
固相微萃取(solid phase microextraction，SPME)

是一种集萃取、浓缩、解吸、进样于一体的新型样品

前处理技术，具有操作简便快速、不需溶剂、选择性

好、灵敏度高等特点[5]，已广泛应用于肉制品挥发性

风味成分的分析检测[6~8]。然而，固相微萃取效果受多

种因素的影响，如萃取温度、萃取时间、样品量、样

品类别及解吸时间等，因此，在测定样品的挥发性成
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分之前需对试验条件进行优化。固相微萃取后，可通

过气相质谱对挥发性风味成分进行定性和定量分析。

本文采用 HS-SPME-GC-MS 对酱牛肉加工过程中各

阶段样品的挥发性成分种类和含量变化进行了分析，

探讨挥发性风味成分的形成规律，为改进生产工艺、

提高产品品质，促进标准化生产提供理论参考。 

1  材料与方法  

1.1  材料与仪器 

1.1.1  样品来源与试剂 
酱牛肉，从某食品公司生产过程中的不同加工阶段

取样；氯化钠（分析纯），烟台三和试剂有限公司。 
1.1.2  仪器 

手动 SPME 进样手柄、萃取头（75 μm CAR 
/PDMS ）， 美 国 Supelco 公 司 ； 气 相 质 谱 仪

（GCMS-QP2010 型），日本岛津公司；高速组织捣碎

机（DS-1 型），金坛万华仪器公司； 

1.2  GC-MS分析条件 

色谱条件：色谱柱为 DB-Wax（30 m×0.25 mm× 
0.25 μm），载气为氦气。流速为 1.0 mL/min，不分流

进样，进样口温度为 250 ℃。起始温度为 40 ℃，保持

4 min，以 3 ℃/min 升温至 50 ℃，继续以 6 ℃/min 升

温至 120 ℃，再以 8 ℃/min 升温至 240 ℃保持 7 min。 
质谱条件：离子源温度 200 ℃，电离方式 EI，电子

能量70 eV，灯丝电流150 μA，扫描质谱范围33~450 m/z。 

1.3  正交试验确定最优的萃取及解吸条件 

结合已有的相关研究[4,9]及样品特点，选择萃取时

间、萃取温度和解吸时间三个对萃取效果影响较大的

因素设计正交试验，优化顶空固相微萃取（HS-SPME）
萃取条件及解吸条件。 

1.4  样品预处理 

根据产品的加工过程，从原料到成品选取了六个

阶段的样品： 
原料肉（生肉）→腌制结束→高温煮制 1 h→高温煮制完

成→低温煮制 3 h→低温煮制完成（成品） 

取样后在-18℃下贮存。 
取一定量的样品用高速组织捣碎机绞碎，称取 4 g

（精确到 0.001 g），置于 15 mL 萃取瓶中，加入 2 mL
的饱和食盐水，按照表 1 的试验设计进行萃取。 

1.5  定性与定量方法 

定性：化合物经计算机检索同时与 NIST147 和

NIST27 数据库相匹配，仅报道匹配度和纯度大于 800
（最大值 1000）的物质，并对机检结果进行核对和确

认。 
定量：按峰面积归一化法计算化合物相对百分含

量。 

2  结果与讨论 

2.1  正交试验优化结果 

设计萃取时间、萃取温度和解吸时间三因素正交

试验 L9(34)，试验因素水平如表 1 所示。 
表1 萃取及解吸条件正交设计表 

Table 1 The orthogonal design table of extraction and 

desorption conditions 

因素

水平 

A(萃取温

度/℃) 
B(萃取时 
间/min) 

C(解吸时 
间/min) 

1 40 30 5 

2 50 45 7 

3 60 60 9 

正交试验结果如表 2 所示，并对正交试验的峰面

积和峰个数分别进行正交分析，如表 3 所示。 
表2 正交试验L9(3

4)结果 

Table 2 The result of orthogonal design 

试验号 
因素  试验结果 

A B C 峰个数 峰面积

1 1 1 1  34 150259751

2 1 2 2  29 157135504

3 1 3 3  39 228212772

4 2 1 3  31 163963153

5 2 2 1  41 189228775

6 2 3 2  42 235562012

7 3 1 2  39 246380674

8 3 2 3  45 221707699
9 3 3 1  50 243474707

对正交试验（峰个数）进行分析，最佳的萃取和

解吸条件是 A3B3C1，即萃取温度 60 ℃，萃取时间 60 
min，解吸时间 5 min。由正交试验（峰面积）进行分

析，得最佳的萃取和解吸条件为 A3B3C2，即萃取温度

60 ℃，萃取时间 60 min，解吸时间 7 min。由于解吸

时间过长对萃取头会造成损伤，解析时间对峰面积的

影响较小，最终确定最优的萃取及解吸条件为

A3B3C1，萃取温度 60 ℃，萃取时间 60 min，解吸时

间 5 min。 
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表3 正交试验L9(3
4)结果分析 

Table 3 Analysis of the result of orthogonal design 

T 值 
峰个数 峰面积 

A B C A B C 

T1 102 104 125 535608027 560603578 582963233 

T2 114 115 110 588753940 568071978 639078190 

T3 134 131 115 711563080 707249491 613883624 

t1 34.000 34.667 41.667 178536009.000 186867859.333 194321077.667 

t2 38.000 38.333 36.667 196251313.333 189357326.000 213026063.333 

t3 44.667 43.667 38.333 237187693.333 235749830.333 204627874.667 

极差 R 10.667 9.000 5.000 58651684.333 48881971.000 18704985.667 

较优水平 A3B3C1 A3B3C2 
主次因素 A＞B＞C A＞B＞C 

2.2  GC-MS结果分析 

酱牛肉加工过程中各阶段样品的挥发性成分总离

子流色谱图如图 1 所示，对各阶段样品的挥发性成分

的种类和相对含量进行比较。数据结果如表 4 所示。 
对表 4 进行分析可以得出，酱牛肉加工过程中挥

发性成分的总数是 90 种，其中包括醇类 22 种、醛类

11 种、酯类 16 种、烃类 14 种、酮类 8 种、含硫含氮

及杂环类 13 种和其它化合物 6 种。每个阶段测定的挥

发性成分的数量也是不同的，结果如表 5 所示。 
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图1 六个加工阶段样品的挥发性成分的总离子流色谱图 

Fig. 1 Total ion current chromatogram of volatile compounds of 

the six processing stages 

从表 5 中可以看出，各类挥发性成分的相对含量

在加工过程中会发生明显的变化。 
表4 酱牛肉加工过程中各阶段挥发性成分变化 

Table 4 The changes of volatile components in spiced beef during processing 

名称 
保留时 
间/min 

原料生肉

/% 
腌制结束

/% 
高温煮制

1h/% 
高温煮制 
完成/% 

低温煮制 
3h/% 

低温煮制 
完成/% 

醇类        
乙醇 3.949 1.99 1.19 2.59 - - 1.83 

2-甲基-1-丙醇 8.666 12.29 24.57 18.09 17.64 19.10 16.84 
1-丁醇 10.534 0.37 0.18 - - - 0.26 

1-戊硫醇 13.553 0.38 3.17 0.73 0.44 0.45 - 
1-己醇 16.240 0.23 2.58 0.70 0.72 0.82 - 

1-辛烯-3-醇 18.538 - 1.61 1.00 0.40 0.37 0.88 
1-辛醇 20.963 0.90 1.27 1.30 1.05 0.72 0.83 

[R-(R@,R@)]-2,3-丁二醇 21.464 - 0.36 0.26 0.31 - 0.18 
4-甲基-1-(1-甲基乙基)-3-环己烯-1-醇 21.835 - - 0.53 0.57 0.58 0.80 

2-辛烯-1-醇 22.086 - - 0.43 0.29 0.27 - 
(S)-α，α，4-三甲基-3-环己烯-1-甲醇 23.591 - - 1.02 0.67 0.53 0.95 

苯甲醇 26.484 0.12 0.11 - - - - 
1-十二醇 26.695 0.35 0.46 - - 0.23 - 

2,2-氧代二乙醇 26.962 0.25 0.25 - - - - 
转下页
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接上页 
2-[2-(2-甲氧甲氧基)乙氧基]乙醇 28.180 18.10 0.89 0.48 0.05 - - 

1-十八醇 30.429 0.13 0.16 - - - - 
1-十六醇 32.886 0.96 0.49 - - - - 

2,5,8,11,14-五氧杂-16-十六烷醇 33.331 1.40 1.07 - - 0.23 - 
2-[2-(2-乙氧乙氧基)乙氧基]乙醇 33.686 - 0.31 0.09 - - - 

4,4-二甲基金刚烷-2-醇 33.829 - - - - - 0.56 
双-[氧二苯(2,1-氧代乙烷)]乙醇 38.462 6.16 - 0.46 - - - 

八乙二醇 39.395 0.62 - - 0.07 - - 
醛类        
戊醛 4.695 - - 1.81 1.68 1.28 - 
己醛 6.666 2.56 18.75 17.25 11.84 8.01 7.20 
庚醛 10.922 0.69 2.22 3.63 4.42 2.68 3.06 
辛醛 14.023 0.50 2.74 3.33 3.02 2.58 2.87 
壬醛 16.962 2.29 2.95 2.83 2.41 3.33 6.04 
苯甲醛 20.125 - 0.72 2.26 2.38 2.25 2.15 

2-甲基-3-苯基丙醛 24.962 - - 0.87 0.77 0.73 - 
十四醛 26.321 0.49 - - 0.05 0.38 0.28 
十六醛 29.959 1.00 0.66 0.40 0.38 0.37 0.37 
十八醛 32.549 3.15 2.49 1.18 1.29 0.85 0.93 

5-α-胆甾烷-6-酮-1,2-环乙二醇乙缩醛 32.862 - - 0.21 - 0.39 - 
酯类        

乙酸乙酯 3.125 8.75 2.48 1.68 2.94 2.07 2.05 
己酸乙酯 12.483 0.19 0.40 2.37 3.61 3.77 4.48 

2-羟基丙酸乙酯 16.031 - - - - - 0.12 
辛酸乙酯 16.966 0.24 1.72 1.07 0.48 - - 

2-甲酸基-4,6-二甲氧基苯甲酸-8，8-
二乙氧基-2-辛基酯 

19.821 1.87 - 0.84 1.24 - - 

2-甲基丁基-对癸氧基苯亚甲基-对-氨
基肉桂酸酯 

20.936 - - 0.46 0.78 0.75 - 

癸酸乙酯 22.393 0.57 0.64 1.04 1.60 2.55 2.20 
月桂酸乙酯 25.862 - - - - 0.22 0.33 
氨基甲酸苯酯 28.260 - - - - 0.06 - 
十四酸乙酯 28.686 - 0.49 0.28 - - - 
9-油酸乙酯 33.653 1.31 1.86 - - - - 

1,2-苯二甲酸二(2-甲丙基)酯 35.166 1.51 0.89 0.52 0.51 0.36 0.61 
4-三氟甲苯基甲酸-2-十五烷基酯 35.842 - 1.17 - 0.86 0.63 0.91 

4-甲基苯磺酸辛酯 35.858 1.87 1.55 0.89 - - - 
1,2-苯二甲酸丁基-2-乙基己基酯 36.863 - - - - 0.32 0.46 

邻苯二甲酸二丁酯 36.916 2.59 0.82 - - - 0.25 
烃类        

异氰甲烷 5.229 1.55 - 1.01 0.98 0.69 - 
甲苯 6.239 4.53 3.21 9.53 11.48 9.78 7.69 

邻二甲苯 9.658 1.20 - - - 0.85 0.11 
1-乙基-3-甲基苯 11.958 - - - 0.31 0.38 0.71 

苯乙烯 12.983 - - 1.40 2.00 1.79 2.37 
1,2,3,4-四甲基苯 16.912 - - - - 1.02 1.12 

1-苯基-1-丁烯 18.165 - - - - 2.18 0.11 
香叶烯 20.691 - - - - 0.20 0.12 
石竹烯 21.548 - - 0.86 - 2.96 3.07 
十六烷 21.642 0.24 0.21 - - - - 
十七烷 23.446 2.42 0.10 - - - 0.79 

1-(硫代乙烯)-辛烷 26.095 - 0.45 - - - 0.10 
转下页
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丁羟甲苯 26.865 2.12 - 0.06 0.03 - - 

1-甲氧基-4-(1-丙烯基)-苯 25.669 - - 0.88 0.58 1.08 1.87 
酮类        
丙酮 2.438 5.54 1.91 0.99 1.93 1.54 1.33 
戊酮 4.604 1.32 0.72 - - - 0.12 

3-庚酮 9.923 - 0.27 0.21 0.78 1.97 1.14 
3-羟基-2-丁酮 14.415 1.07 2.88 2.10 1.14 0.98 2.05 
1-羟基-2-丙酮 14.846 - - - 1.34 0.87 - 

2,3-辛二酮 15.191 - 2.10 2.08 1.22 1.22 0.43 
6-甲基-5-庚烯-2-酮 15.546 - - - 0.66 - - 

2-(p-硝基苯胺)-1,4-二苯基- 
2-丁烯-1,4-二酮 

20.204 0.61 1.18 0.21 0.56 - - 

含硫、含氮及杂环化合物        
1,2,4-三硫四氢噻吩 3.919 - - - 6.30 5.32 5.85 

2-戊基呋喃 12.064 - - 0.47 - 0.28 0.18 
甲基吡嗪 13.616 - - - - - 1.62 

2,6-二甲基吡嗪 15.528  - - - 0.76 1.04 
糠醛 18.803 - - 4.72 3.84 4.18 5.71 

2-乙酰基呋喃 19.660 - - - - 0.06 0.08 
5-甲基-2-呋喃甲醛 21.212 - - - - 0.36 0.46 

3,3-二甲基-1-苯基-1-三氮烯 22.621 2.32 3.03 - - - - 
2-糠醇 22.922 - - 0.13 - - 0.15 

苯并噻唑 26.625 - - - - 0.70 - 
2-乙酰基吡咯 26.865 - - 0.28 0.37 0.31 0.88 

2-氨基-6-甲基-4(1H)-嘧啶 29.655 - - 0.07 0.03 0.36 0.06 
1,6-二亚甲基-2,3-二甲基吲哚 32.045 0.92 0.84 0.23 0.20 0.16 0.19 

其它类        
三氯甲烷 5.651 - - 0.43 0.61 0.48 0.53 
桉叶油素 11.480 - - - - 0.37 0.13 
甘菊蓝 24.239 0.82 0.32 0.42 0.29 0.16 0.18 

甲氧基苯基肟 24.531 1.48 1.43 2.98 2.65 2.04 2.18 
2-(2-叔丁基苯氧基)-N2-(2- 

硝基亚苄基)-乙酰肼 
26.186 - - - 0.02 0.02 - 

2-甲氧基-3-(2-丙烯基)苯酚 30.428 - 0.11 0.31 0.21 0.29 0.51 

注：“-”表示未检测到该物质。 

表5 各阶段样品中挥发性成分种数及占总量的百分比 

Table 5 The number and the ratio of volatile components in the samples from each stage 

种类 
各阶段各类物质种数及占总量的百分含量 

原料生肉 腌制结束 高温煮制 1h 高温煮制完成 低温煮制 3h 低温煮制完成

醇类 15 44.25% 16 38.67% 13 27.68% 11 22.21% 10 23.30% 9 23.13%
醛类 7 10.68% 7 30.53% 10 33.77% 10 28.24% 11 22.85% 8 22.90%
酯类 9 18.90% 10 12.02% 9 9.15% 8 12.02% 9 10.37% 9 11.41%
烃类 6 12.06% 4 3.97% 6 13.74% 6 15.38% 10 20.93% 11 18.06%
酮类 4 8.54% 6 9.06% 5 5.59% 7 7.63% 5 6.58% 5 5.07% 

含硫含氮及杂环类 2 3.24% 2 3.87% 6 5.90% 5 10.74% 10 12.49% 11 16.22%
其它类 2 2.30% 3 1.86% 4 4.14% 5 3.78% 6 3.36% 5 3.53% 
总和 45 种 48 种 53 种 52 种 61 种 58 种 

醇类物质主要来源于脂肪氧化，饱和醇风味阈值

较高，对风味的贡献较少，不饱和醇风味阈值较低，

对风味的贡献较大。在原料肉中醇类物质的比例最高，

达到 44.25%，主要以饱和醇为主，因而原料肉并没有

明显的气味，而在加工的过程中醇类物质总量呈现不

断降低的趋势，在成品中的含量降低到 23.13%，这是

因为在醇类物质很容易被氧化生成醛类或酮类等物

质，但在加热过程中不饱和醇的含量增加，对风味有
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一定贡献。 
醛类物质风味阈值相对较低，所以通常认为醛类

物质对产品风味具有重要贡献。在产品加工过程中，

醛类物质的种类有所增加。醛类物质的含量在腌制和

高温煮制阶段明显增加，而高温煮制后期和低温煮制

阶段略有下降，在成品中含量为 22.90%，相比原料肉

含量显著升高。醛类物质主要来源于加工过程中不饱

和脂肪酸发生氧化和斯特雷克尔氨基酸反应[4]，在成

品中检测到己醛、庚醛、辛醛、壬醛含量较高，主要

与亚油酸和油酸的氧化有关[10~11]，较高含量的苯甲醛

可能与苯丙氨酸降解有关[12]。 
酯类物质在腌制后含量从原料肉的 18.90%下降

到 12.02%，在后期的高温煮制和低温煮制阶段酯类物

质含量较为稳定，但酯类物质的种类发生明显变化，

原料肉中检测到的酯类物质主要是乙酸乙酯，成品中

己酸乙酯和癸酸乙酯的含量明显增加。 
烃类物质主要来源于脂肪酸烷氧自由基的均裂，

烃类物质在原料肉中的含量为 12.06%，在腌制后含量

降低，在加热煮制过程中明显增加，最终在成品中达

到 18.06%。加工过程中烃的种类明显增加，成品中检

测到的甲苯含量最高，与陈海涛等人的研究结果一致
[9]。另外烃的种类增加与香辛料的添加也有一定关系。 

酮类物质在整个加工过程中含量略有降低，从原

料肉含量 8.54%降低到成品含量 5.07%，但酮类物质

的种类在加工过程中有所增加。成品中检测到的 3-羟
基-2-丁酮含量最高，与臧明伍等人研究结果一致[4]，

2, 3-辛二酮和 3-庚酮也是测得的主要酮类物质。多数

酮类物质阈值较高，对风味贡献较小，但有些是形成

杂环化合物的重要中间体，对香气形成有不可忽视作

用。 
含硫含氮及杂环类物质由于其香气阈值较低，大

多具有肉香味，通常被认为是肉制品中最重要的风物

质，其中包括呋喃、吡嗪、噻吩、噻唑等。这些物质

的主要来源包括氨基酸与还原糖的美拉德反应以及氨

基酸和硫胺素的热降解。酱牛肉加工过程中含硫含氮

及杂环类物质含量和种类明显增加，含量由原料肉的

3.24%上升到成品的 16.22%，杂环化合物主要是在加

热过程中形成，主要是由于高温加热加快了含硫氨基

酸[13]和硫胺素[14]的降解，并有利于美拉德反应，成品

中检测到最多的是 1,2,4-三硫四氢噻吩、甲基吡嗪、

2, 6-二甲基吡嗪和糠醛。 

3  结论 

3.1  顶空固相微萃取法对酱牛肉挥发性成分进行萃

取，设计正交试验得出萃取及解吸的最优条件为萃取

温度 60 ℃，萃取时间 60 min，解吸时间 5 min。 
3.2  对各阶段样品的挥发性成分进行分析，总共测得

挥发性成分 90 种，其中包括醇类 22 种、醛类 11 种、

酯类 16 种、烃类 14 种、酮类 8 种、含硫含氮及杂环

类 13 种和其它化合物 6 种，六个加工阶段样品中的挥

发性成分的种类数量分别为 45、48、53、52、61 和

58 种。 
3.3  虽然各阶段样品的挥发性成分的总数相差不大，

但是各类化合物的含量在不同的阶段却相差很大，在

原料肉中醇类和酯类占的比重最大，分别为 44.25%和

18.90%；经过腌制后醇类和酯类的比例含量降低，而

醛类的含量显著升高达到 30.53%；在高温煮制的过程

中醇类的含量继续降低，而含硫含氮及杂环类物质的

含量显著上升；低温煮制结束后含硫含氮及杂环类物

质的含量上升最明显，由原料生肉中的 3.24%上升至

16.22%。 
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