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　　摘要：顶空条件是影响顶空（ＨＳ）－气相色谱－质谱联用（ＧＣ－ＭＳ）分析结果的重要因素，炉温和平衡时间是顶
空条件设置中最主要的２个因素，为确定福建戴云山羊肉挥发性风味成分检测的最佳顶空条件，分析了炉温和平衡时
间对ＧＣ－ＭＳ检测羊肉挥发性风味成分的影响。结果表明，羊肉挥发性物质总峰面积和种类数随炉温升高而明显增
加，醛类物质含量总体上随炉温升高而降低，醇类、烃类等其余物质含量总体上随炉温升高而升高。１２０℃炉温条件
下随着平衡时间的延长，检出的挥发性物质总峰面积和种类数明显上升，但平衡时间达到４０ｍｉｎ时，检出的成分种类
数保持稳定，且醛类、呋喃类等各大类物质成分含量相对稳定。
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　　戴云山羊是福建省地方肉用山羊优良品种，具
有悠久的养殖历史，其纯种羊主要在戴云山脉一带

的德化、永春、大田、尤溪等地［１］。戴云山羊属中小

体型肉用山羊，性情敏捷伶俐［２］，毛色全黑、个体适

中、体躯结实、四肢强健、耐粗饲、适应性广、抗病力

强，尤以早熟、繁殖率高、膻味较轻和肉质鲜美而深

受广大消费者喜爱［３］。

目前，国内对戴云山羊的报道多集中于饲养管

理、资源调查、品种保护、生产性能等方面［２－５］，而对

戴云山羊肉风味成分的报道极少。顶空（ＨＳ）－气
相色谱－质谱联用（ＧＣ－ＭＳ）是常用于挥发性物质
测定的一种重要检测方法，将具有挥发性的样品置

于顶空瓶中，保持恒定温度，使其上部（顶空）的气

体与样品中的组分达到平衡，抽取上部气体进行

ＧＣ－ＭＳ分析。顶空进样过程中炉温、平衡时间是
影响检测结果的主要因素，本研究通过单因素试验

分别研究了不同炉温和平衡时间条件下戴云山羊

羊肉的挥发性风味成分，旨在确定最佳顶空条件下

羊肉挥发性风味物质的组成，为挖掘戴云山羊的资

源优势和合理利用提供理论依据。

１　材料与方法

１．１　材料、试剂与仪器
福建戴云山羊，９０日龄断奶后采用“白天放牧、

晚上补饲”的舍养结合放养的方式进行养殖，饲养

至１２月龄屠宰。
氮气、氦气、氩气（纯度≥９９．９９９％，漳州市新

兴气体有限公司）。

ＴｒｉＰｌｕｓ３００顶空自动进样器（美国赛默飞公
司）、Ｔｒａｃｅ１３００－ＴＳＱ９０００气质联用仪（美国赛默
飞公司）、ＪＹＳ－Ｍ０１粉碎机（济南九阳股份有限公
司）。

１．２　试验方法
１．２．１　样品制备　福建黑山羊禁食２４ｈ后屠宰，
颈静脉放血致死，取背长肌，放置在４℃冰箱内排酸
２４ｈ，在沸水中煮３０ｍｉｎ，冷却后取中心部位羊肉，
用粉碎机绞碎后称取５ｇ，放入２０ｍＬ顶空瓶中，封
口密闭。将密封的顶空瓶放入自动进样器等待

进样。

１．２．２　气相色谱 －质谱分析条件　炉温：７０、９０、
１００、１２０℃，平衡时间均为１２０ｍｉｎ。

平衡时间：５、２０、４０、６０、１２０ｍｉｎ，炉温均为
１２０℃。
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气相色谱分析条件：色谱柱，ＴＧ－５ＳＩＬＭＳ，３０ｍ×
０．２５ｍｍ×０．２５μｍ石英毛细管柱；升温程序：起始
温度 ４０℃，保持 ４ｍｉｎ，然后以 ６℃／ｍｉｎ升温到
１６０℃，再以１０℃／ｍｉｎ升温到２１０℃，保持６ｍｉｎ；
进样量１０００μＬ，载气为Ｈｅ，体积流量１．２ｍＬ／ｍｉｎ，
不分流。

质谱条件：电离方式为 ＥＩ，离子源温度２８０℃，
接口温度２５０℃。扫描质量范围为３０～５５０ａｍｕ。
１．２．３　挥发性风味成分分析　各组分质谱经 ＮＩＳＴ
检索，再结合文献进行人工谱图分析以确定各化学

成分，采用峰面积归一法计算各成分相对百分含量。

２　结果与分析

２．１　炉温对ＨＳ－ＧＣ－ＭＳ分析羊肉挥发性风味成
分的影响

随炉温的增高，气质联用仪检测到的山羊挥发

性风味成分组成及其含量发生明显变化，由表１、表
２、表４可知，总峰面积和成分种类数随炉温升高而
明显增加，醛类物质相对含量总体上随炉温升高而

降低，醇类等其余物质含量总体上随炉温升高而升

高，且高炉温条件下检测到的成分均涵盖低炉温检

出成分。７０℃炉温条件下检测出包含醛类、醇类和
呋喃类等３类在内的共７种化合物，主要成分为醛
类物质，含５种成分，相对含量达９３．０３％，其中，正
己醛含量最高，为７０．９４％，其次为庚醛（８．７６％）和
壬醛（６．７７％）；醇类和呋喃类物质各占 １．６９％和
１．１１％。９０℃炉温条件下检测出包含醛类、醇类、
呋喃类、烃类、酯类和酮类等６类在内的共１７种化
合物，主要成分仍为醛类物质，含７种成分，总含量
为８１．３６％，其中，正己醛含量为 ４７．７４％、正辛醛
１０．８２％、壬醛１０．７０％、庚醛９．５２％；呋喃类物质含
量次于醛类，为７．８５％，再次为醇类，含量３．６２％。
１００℃炉温条件下与９０℃炉温相似，共检测出包含
醛类、醇类、呋喃类、烃类、酯类和酮类等６类物质，
且各大类物质含量与９０℃炉温条件下差异不大，但
总峰面积和总成分个数急剧增加，检出２７种挥发性
风味成分，醛类和呋喃类物质种类数均翻倍增加，

分别增至１４种和４种，正己醛含量为３９．１８％、正
辛醛１３．６３％、壬醛１３．３３％、庚醛１１．４９％。１２０℃
炉温条件下检测出包含醛类、醇类、呋喃类、烃类、

酯类、酮类和酸类等７类在内的共３５种化合物，醛
类物质１６种，含量为５９．７３％，其中含量最高的为
壬醛（１６．８７％），其次为正辛醛（１２．７０％），再次为

正己醛（７．８８％）和十六醛（７．４８％）；醇类物质 ８
种，含量为 ７．０８％，其中正戊醇含量最高，占
３２０％；呋喃类物质４种，含量１８．８８％，以２－正戊
基呋喃（１２．４８％）为主；烃类、酯类、酮类和酸类物
质含量均小于５％。
２．２　平衡时间对ＨＳ－ＧＣ－ＭＳ分析羊肉挥发性风
味成分的影响

平衡时间对 ＨＳ－ＧＣ－ＭＳ分析羊肉挥发性风
味成分有重要的影响，由表 １、表 ３、表 ４可知，
１２０℃ 炉温条件下，５～２０ｍｉｎ范围内，随着平衡时
间的延长，挥发性物质总峰面积和种类数急剧增

加，但平衡时间达到２０ｍｉｎ时，总峰面积上升幅度
变缓，平衡时间达到４０ｍｉｎ时，检出的成分种类数
保持稳定，且各大类物质成分含量相对稳定，平衡

时间为５ｍｉｎ时，检测出包含醛类、醇类、呋喃类、酯
类和酮类等５类在内的共１１种化合物，醛类物质含
６种成分，相对含量最高，占５９．１９％，其中，正己醛
含量为２６．２５％、正辛醛１１．１６％、壬醛１０．８２％、庚
醛５．８７％；呋喃类和酮类含量接近，分别为１１４４％
和１１．４６％，分别由２－正戊基呋喃和羟基丙酮单一
成分组成；醇类物质含量３．４１％，由单一成分正戊
醇组成。平衡时间为２０ｍｉｎ时，总峰面积增加幅度
开始趋缓，检测出包含醛类、醇类、呋喃类、烃类、酯

类、酮类和酸类等７类在内的共３２种化合物，醛类
成分增加９种，醇类增加５种，呋喃类增加３种，酯
类和酮类各增加１种，新增烃类和酸类物质；醛类物
质含量为 ６１．６９％，其中含量最高的为壬醛
（１７８０％），其次为正辛醛（１３．２４％），再次为正己
醛（９．３７％）；呋喃类物质含量为１３．０１％，主成分仍
是２－正戊基呋喃（８．８８％），醇类物质含量为
７０８％，主要成分为正戊醇（３．２８％），酸类物质含
量６．９７％，由单一成分乙酸组成。平衡时间为

表１　不同炉温和平衡时间条件下羊肉挥发性风味物质总峰面积

处理 总峰面积（×１０６）

７０℃ ２．７

９０℃ ８．０

１００℃ ２１．３

１２０℃ ２８．７

５ｍｉｎ １．６

２０ｍｉｎ １６．７

４０ｍｉｎ １７．２

６０ｍｉｎ ２０．７

１２０ｍｉｎ ２８．７
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表２　炉温对气质联用法检测羊肉挥发性风味物质的影响

类别
保留时间

（ｍｉｎ） 化合物名称 化学式
相对含量（％）

７０℃ ９０℃ １００℃ １２０℃

醛类 ３．７０９ 反式－２－甲基－２－丁烯醛 ［２－ｂｕｔｅｎａｌ，２－ｍｅｔｈｙｌ－，（Ｅ）—］ Ｃ５Ｈ８Ｏ — １．７０ １．５２ ０．４６

５．１８８ 正己醛 （ｈｅｘａｎａｌ） Ｃ６Ｈ１２Ｏ ７０．９４ ４７．７４ ３９．１８ ７．８８

８．２６６ 庚醛 （ｈｅｐｔａｎａｌ） Ｃ７Ｈ１４Ｏ ８．７６ ９．５２ １１．４９ ５．０７

１０．０３７ 苯甲醛 （ｂｅｎｚａｌｄｅｈｙｄｅ） Ｃ７Ｈ６Ｏ １．１２ ２．１７ ２．２２ ５．２６

１１．３１５ 正辛醛 （ｏｃｔａｎａｌ） Ｃ８Ｈ１６Ｏ ５．４４ １０．８２ １３．６３ １２．７０

１２．０７９ ５－乙基环戊 －１－烯 －１－乙醛 （５－ｅｔｈｙｌｃｙｃｌｏｐｅｎｔ－１－
ｅｎｅｃａｒｂｏｘａｌｄｅｈｙｄｅ）

Ｃ８Ｈ１２Ｏ — — ０．２６ ０．２４

１２．８６７ 反式－２－辛烯醛 ［２－ｏｃｔｅｎａｌ，（Ｅ）—］ Ｃ８Ｈ１４Ｏ — — ０．２６ ０．２１

１３．７６３ 反，反－２，４－癸二烯醛 ［２，４－ｄｅｃａｄｉｅｎａｌ，（Ｅ，Ｅ）—］ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ — — ０．１６ １．５５

１４．１３２ 壬醛 （ｎｏｎａｎａｌ） Ｃ９Ｈ１８Ｏ ６．７７ １０．７０ １３．３３ １６．８７

１４．２３６ １３－十四碳烯醛 （１３－ｔｅｔｒａｄｅｃｅｎａｌ） Ｃ１４Ｈ２６Ｏ — — — ０．４２

１５．５７０ （Ｅ）－壬－６－烯醛 ［６－ｎｏｎｅｎａｌ，（Ｅ）—］ Ｃ９Ｈ１６Ｏ — — ０．３５ ０．４１

１６．７２７ 癸醛 （ｄｅｃａｎａｌ） Ｃ１０Ｈ２０Ｏ — — ０．１４ ０．５２

１８．０７６ （Ｚ）－癸－２－烯醛 ［２－ｄｅｃｅｎａｌ，（Ｚ）—］ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ — — ０．６４ ０．５７

１９．１４２ 十一醛 （ｕｎｄｅｃａｎａｌ） Ｃ１１Ｈ２２Ｏ — — — ０．２２

２０．４１６ ２－十一烯醛 （２－ｕｎｄｅｃｅｎａｌ） Ｃ１１Ｈ２０Ｏ — — ０．３６ ０．３３

２８．３３１ 十六醛 （ｈｅｘａｄｅｃａｎａｌ） Ｃ１６Ｈ３２Ｏ — ０．４１ ０．５９ ７．４８

醇类 ４．３４９ 正戊醇 （１－ｐｅｎｔａｎｏｌ） Ｃ５Ｈ１２Ｏ １．６９ ２．０８ ２．１７ ３．２０

７．３２４ 正己醇 （１－ｈｅｘａｎｏｌ） Ｃ６Ｈ１４Ｏ — — ０．５９ １．０８

８．４８４ ２－亚甲基环己烷－１－醇 （２－ｍｅｔｈｙｌｅｎｅｃｙｃｌｏ－ｈｅｘａｎｏｌ） Ｃ７Ｈ１２Ｏ — ０．４６ ０．４０ ０．３４

１０．６６７ １－辛烯－３－醇 （１－ｏｃｔｅｎ－３－ｏｌ） Ｃ８Ｈ１６Ｏ — １．０８ ０．９２ １．６１

１２．２７１ 顺－５－辛烯－１－醇 ［５－ｏｃｔｅｎ－１－ｏｌ，（Ｚ）—］ Ｃ８Ｈ１６Ｏ — — — ０．２０

１３．５２１ １－金刚烷醇 （１－ａｄａｍａｎｔａｎｏｌ） Ｃ１０Ｈ１６Ｏ — — — ０．１８

２５．４４０ （Ｅ）－２－十四碳烯－１－醇 （Ｅ－２－ｔｅｔｒａｄｅｃｅｎ－１－ｏｌ） — — — — ０．１４

２６．９９６ （Ｚ）６－十五碳烯－１－醇 ［（Ｚ）６－ｐｅｎｔａｄｅｃｅｎ－１－ｏｌ］ Ｃ１５Ｈ３０Ｏ — — — ０．３３

呋喃类 １０．９４２ ２－正戊基呋喃 （ｆｕｒａｎ，２－ｐｅｎｔｙｌ—） Ｃ９Ｈ１４Ｏ １．１１ ７．５３ ６．５２ １２．４８

１１．１９４ （Ｅ）－２－（２－戊烯基）呋喃 ［ｔｒａｎｓ－２－（２－ｐｅｎｔｅｎｙｌ）ｆｕｒａｎ］ Ｃ９Ｈ１２Ｏ — ０．３２ ０．４１ １．５１

１６．３７９ ２－正庚基呋喃 （２－ｎ－ｈｅｐｔｙｌｆｕｒａｎ） Ｃ１１Ｈ１８Ｏ — — ０．１６ １．８５

１８．８１０ ２－正辛基呋喃 （２－ｎ－ｏｃｔｙｌｆｕｒａｎ） Ｃ１２Ｈ２０Ｏ — — ０．２５ ３．０４

烃类 ４．２７２ （３Ｅ）－３－丙－２－烯亚基环丁烯 （ｃｙｃｌｏｂｕｔｅｎｅ，２－ｐｒｏｐｅｎｙｌｉｄｅｎｅ—） Ｃ７Ｈ８ — ０．８６ ０．６５ —

１３．２３６ 戊基环丙烷 （ｃｙｃｌｏｐｒｏｐａｎｅ，ｐｅｎｔｙｌ—） Ｃ８Ｈ１６ — ０．４７ １．０５ ４．１２

１４．５８８ （３－甲基丁基）环戊烷 ［ｃｙｃｌｏｐｅｎｔａｎｅ，（３－ｍｅｔｈｙｌｂｕｔｙｌｉｄｅｎｅ）—］ Ｃ１０Ｈ１８ — — — ０．１２

酯类 ４．９４２ 焦磷酸二异辛酯 （ｄｉｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃａｃｉｄ，ｄｉｉｓｏｏｃｔｙｌｅｓｔｅｒ） Ｃ１６Ｈ３６Ｏ７Ｐ２ — ０．６１ ０．４７ —

８．９９４ γ－丁内酯 （ｂｕｔｙｒｏｌａｃｔｏｎｅ） Ｃ４Ｈ６Ｏ２ — — — ０．２７

１０．３８２ 甲酸庚酯 （ｆｏｒｍｉｃａｃｉｄ，ｈｅｐｔｙｌｅｓｔｅｒ） Ｃ８Ｈ１６Ｏ２ — ０．５３ １．３３ ３．８８

酮类 ４．０３７ 羟基丙酮 （２－ｐｒｏｐａｎｏｎｅ，１－ｈｙｄｒｏｘｙ—） Ｃ３Ｈ６Ｏ２ — — — ０．１７

７．９０７ ２－庚酮 （２－ｈｅｐｔａｎｏｎｅ） Ｃ７Ｈ１４Ｏ — ０．８７ ０．６３ １．３８

酸类 ３．４６４ 乙酸 （ａｃｅｔｉｃａｃｉｄ） Ｃ２Ｈ４Ｏ２ — — — ２．８６

４０ｍｉｎ以上时，均检测出包含醛类、醇类、呋喃类、
烃类、酯类、酮类和酸类等７类在内的共３５种化合
物，成分总数不再增加，且各大类物质含量较为稳

定，个别成分含量存在较明显差异，如十六醛；醛类

物质含量保持在６０．１９％ ～６５．６３％，均以壬醛含量

最高；呋喃类物质含量保持在１４．７９％ ～１８．８８％，
均以２－正戊基呋喃为主；醇类物质保持在５．６０％～
７８９％，均以正戊醇为主。烃类、酯类、酮类和酸类
物质含量均小于５％。
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表３　平衡时间对气质联用法检测羊肉挥发性风味物质的影响

类别
保留时间

（ｍｉｎ） 化合物名称 化学式
相对含量（％）

５ｍｉｎ ２０ｍｉｎ ４０ｍｉｎ ６０ｍｉｎ １２０ｍｉｎ

醛类 ３．７０５ 反式－２－甲基 －２－丁烯醛 ［２－ｂｕｔｅｎａｌ，２－ｍｅｔｈｙｌ－，
（Ｅ）—］

Ｃ５Ｈ８Ｏ ０ ０．６５ ０．７０ ０．７４ ０．４６

５．１７７ 正己醛 （ｈｅｘａｎａｌ） Ｃ６Ｈ１２Ｏ ２６．２５ ９．３７ ６．３４ １０．９６ ７．８８
８．２５６ 庚醛 （ｈｅｐｔａｎａｌ） Ｃ７Ｈ１４Ｏ ５．８７ ５．７４ ４．３４ ６．７８ ５．０７

１０．０２０ 苯甲醛 （ｂｅｎｚａｌｄｅｈｙｄｅ） Ｃ７Ｈ６Ｏ ３．３０ ４．９２ ５．７６ ３．９９ ５．２６
１１．３０１ 正辛醛 （ｏｃｔａｎａｌ） Ｃ８Ｈ１６Ｏ １１．１６ １３．２４ １０．５８ １４．７１ １２．７０

１２．０６２ ５－乙基环戊 －１－烯 －１－乙 （５－ｅｔｈｙｌｃｙｃｌｏｐｅｎｔ－１－
ｅｎｅｃａｒｂｏｘａｌｄｅｈｙｄｅ）

Ｃ８Ｈ１２Ｏ — ０．３６ ０．２０ ０．３８ ０．２４

１２．８５０ 反式－２－辛烯醛 ［２－ｏｃｔｅｎａｌ，（Ｅ）—］ Ｃ８Ｈ１４Ｏ — ０．２５ ０．２２ ０．２９ ０．２１
１３．７４９ 反，反－２，４－癸二烯醛 ［２，４－ｄｅｃａｄｉｅｎａｌ，（Ｅ，Ｅ）—］ Ｃ１０Ｈ１６Ｏ — ０．７９ １．５４ ０．７５ １．５５

１４．１１８ 壬醛 （ｎｏｎａｎａｌ） Ｃ９Ｈ１８Ｏ １０．８２ １７．８０ １５．２０ １８．０８ １６．８７
１４．１９８ １３－十四碳烯醛 （１３－ｔｅｔｒａｄｅｃｅｎａｌ） Ｃ１４Ｈ２６Ｏ — ０．３７ — ０．４５ ０．４２
１５．５６０ （Ｅ）－壬－６－烯醛 ［６－ｎｏｎｅｎａｌ，（Ｅ）—］ Ｃ９Ｈ１６Ｏ — ０．５０ ０．２４ ０．５０ ０．４１

１６．７１４ 癸醛 （ｄｅｃａｎａｌ） Ｃ１０Ｈ２０Ｏ — ０．４７ ０．５３ ０．４６ ０．５２
１８．０６２ （Ｚ）－癸－２－烯醛 ［２－ｄｅｃｅｎａｌ，（Ｚ）—］ Ｃ１０Ｈ１８Ｏ — １．２５ ０．５０ １．３４ ０．５７

１９．１３５ 十一醛 （ｕｎｄｅｃａｎａｌ） Ｃ１１Ｈ２２Ｏ — — ０．２４ ０．１７ ０．２２
２０．４０３ ２－十一烯醛 （２－ｕｎｄｅｃｅｎａｌ） Ｃ１１Ｈ２０Ｏ — ０．７９ ０．２９ ０．８９ ０．３３
２８．２６０ 十八烷醛 （ｏｃｔａｄｅｃａｎａｌ） Ｃ１８Ｈ３６Ｏ — — １．３２ — —

２８．３２０ 十六醛 （ｈｅｘａｄｅｃａｎａｌ） Ｃ１６Ｈ３２Ｏ １．７９ ５．１９ １２．１３ ４．０１ ７．４８
３０．５６１ （Ｚ）－十八碳－９－烯醛 ［９－ｏｃｔａｄｅｃｅｎａｌ，（Ｚ）—］ Ｃ１８Ｈ３４Ｏ — — ０．４２ １．１３ —

醇类 ４．３４２ 正戊醇 （１－ｐｅｎｔａｎｏｌ） Ｃ５Ｈ１２Ｏ ３．４１ ３．２８ ３．１１ ２．５６ ３．２０

６．０２５ （２Ｒ，３Ｒ）－（—）－２３－丁二醇 （２，３－ｂｕｔａｎｅｄｉｏｌ，［Ｒ－
（Ｒ，Ｒ）］—）

Ｃ４Ｈ１０Ｏ２ — ０．４３ — — —

７．３１３ 正己醇 （１－ｈｅｘａｎｏｌ） Ｃ６Ｈ１４Ｏ — １．１８ １．１３ ０．８８ １．０８
８．４７４ ２－亚甲基环己烷－１－醇 （２－ｍｅｔｈｙｌｅｎｅｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｏｌ） Ｃ７Ｈ１２Ｏ — ０．４０ ０．３１ ０．３７ ０．３４
１０．６５４ １－辛烯－３－醇 （１－ｏｃｔｅｎ－３－ｏｌ） Ｃ８Ｈ１６Ｏ — １．５４ １．６４ １．２９ １．６１

１２．２６０ 顺－５－辛烯－１－醇 ［５－ｏｃｔｅｎ－１－ｏｌ，（Ｚ）—］ Ｃ８Ｈ１６Ｏ — — ０．２５ — ０．２０
１３．５２１ １－金刚烷醇 （１－ａｄａｍａｎｔａｎｏｌ） Ｃ１０Ｈ１６Ｏ — — — — ０．１８
１７．０７９ ７－十六－１－醇 （７－ｈｅｘａｄｅｃｙｎ－１－ｏｌ） Ｃ１６Ｈ３０Ｏ — — — ０．１５ —

２５．４３３ （Ｅ）－２－十四碳烯－１－醇 （Ｅ－２－ｔｅｔｒａｄｅｃｅｎ－１－ｏｌ） — — ０．２０ ０．１１ ０．１４
２６．９８６ （Ｚ）６－十五烯－１－醇 ［（Ｚ）６－ｐｅｎｔａｄｅｃｅｎ－１－ｏｌ］ Ｃ１５Ｈ３０Ｏ — ０．２５ ０．５７ ０．２４ ０．３３

３０．９３６ Ｚ－２－十八碳烯－１－醇 （Ｚ－２－ｏｃｔａｄｅｃｅｎ－１－ｏｌ） Ｃ１８Ｈ３６Ｏ — — ０．６８ — —

呋喃类 １０．９２５ ２－正戊基呋喃 （ｆｕｒａｎ，２－ｐｅｎｔｙｌ—） Ｃ９Ｈ１４Ｏ １１．４４ ８．８８ １０．１５ １０．８６ １２．４８
１１．１７７ （Ｅ）－２－（２－戊烯基）呋喃 ［ｔｒａｎｓ－２－（２－ｐｅｎｔｅｎｙｌ）ｆｕｒａｎ］ Ｃ９Ｈ１２Ｏ — １．０１ １．２２ １．１６ １．５１

１６．３６５ ２－正庚基呋喃 （２－ｎ－ｈｅｐｔｙｌｆｕｒａｎ） Ｃ１１Ｈ１８Ｏ — １．０６ ２．０５ ０．９７ １．８５
１８．７９９ ２－正辛基呋喃 （２－ｎ－ｏｃｔｙｌｆｕｒａｎ） Ｃ１２Ｈ２０Ｏ — ２．０６ ３．３７ １．８０ ３．０４

烃类 １３．２２２ 戊基环丙烷 （ｃｙｃｌｏｐｒｏｐａｎｅ，ｐｅｎｔｙｌ—） Ｃ８Ｈ１６ — ３．５９ ４．６５ ２．９６ ４．１２

１４．５８０ （３－甲基丁基）环戊烷 ［ｃｙｃｌｏｐｅｎｔａｎｅ，（３－ｍｅｔｈｙｌｂｕｔｙｌｉｄｅｎｅ）—］ Ｃ１０Ｈ１８ — — — ０．１６ ０．１２

２３．３３４ ２，６，１０－三甲基十四烷 （ｔｅｔｒａｄｅｃａｎｅ，２，６，
１０－ｔｒｉｍｅｔｈｙｌ—）

Ｃ１７Ｈ３６ — — ０．１６ — —

酯类 ９．０３７ γ－丁内酯 （ｂｕｔｙｒｏｌａｃｔｏｎｅ） Ｃ４Ｈ６Ｏ２ ２．３８ ０．２６ ０．３２ ０．１５ ０．２７

１０．３６９ 甲酸庚酯 （ｆｏｒｍｉｃａｃｉｄ，ｈｅｐｔｙｌｅｓｔｅｒ） Ｃ８Ｈ１６Ｏ２ ２．２１ ３．５６ ４．２１ ２．９３ ３．８８

１７．７８６ ５－甲基－２－（１－甲基乙烯基）－４－己烯－１－醇乙酸酯
［４－ｈｅｘｅｎ－１－ｏｌ，５－ｍｅｔｈｙｌ－２－（１－ｍｅｔｈｙｌｅｔｈｅｎｙｌ）－，
ａｃｅｔａｔｅ，（Ｒ）—］

Ｃ１２Ｈ２０Ｏ２ — ０．４６ — — —

酮类 ３．９６６ 羟基丙酮 （２－ｐｒｏｐａｎｏｎｅ，１－ｈｙｄｒｏｘｙ—） Ｃ３Ｈ６Ｏ２ １１．４６ １．５１ ０ ０．９５ ０．１７

７．８９４ ２－庚酮 （２－ｈｅｐｔａｎｏｎｅ） Ｃ７Ｈ１４Ｏ — ０．８２ １．２４ ０．８２ １．３８

酸类 ３．５９８ 乙酸 （ａｃｅｔｉｃａｃｉｄ） Ｃ２Ｈ４Ｏ２ — ６．９７ ２．８１ ４．４０ ２．８６
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表４　不同炉温和平衡时间条件下羊肉挥发性风味物质的组成

处理 成分种类／含量 醛类 醇类 呋喃类 烃类 酯类 酮类 酸类 总成分个数

７０℃ 种类 ５ １ １ — — — — ７

相对含量（％） ９３．０３ １．６９ １．１１ — — — —

９０℃ 种类 ７ ３ ２ ２ ２ １ — １７

相对含量（％） ８１．３６ ３．６２ ７．８５ １．３３ １．１４ ０．８７ —

１００℃ 种类 １４ ４ ４ ２ ２ １ — ２７

相对含量（％） ８２．６１ ４．０８ ７．３４ １．７０ １．８０ ０．６３ —

１２０℃ 种类 １６ ８ ４ ２ ２ ２ １ ３５

相对含量（％） ５９．７３ ７．０８ １８．８８ ４．２４ ４．０７ １．５５ ２．８６

５ｍｉｎ 种类 ６ １ １ — ２ １ — １１

相对含量（％） ５９．１９ ３．４１ １１．４４ — ４．５９ １１．４６ —

２０ｍｉｎ 种类 １５ ６ ４ １ ３ ２ １ ３２

相对含量（％） ６１．６９ ７．０８ １３．０１ ３．５９ ４．２８ ２．３３ ６．９７

４０ｍｉｎ 种类 １７ ８ ４ ２ ２ １ １ ３５

相对含量（％） ６０．５５ ７．８９ １６．７９ ４．８１ ４．５３ １．２４ ２．８１

６０ｍｉｎ 种类 １７ ７ ４ ２ ２ ２ １ ３５

相对含量（％） ６５．６３ ５．６０ １４．７９ ３．１２ ３．０８ １．７７ ４．４０

１２０ｍｉｎ 种类 １６ ８ ４ ２ ２ ２ １ ３５

相对含量（％） ６０．１９ ７．０８ １８．８８ ４．２４ ４．１５ １．５５ ２．８６

３　结果与分析

顶空自动进样（ＨＳ）－气相色谱 －质谱联用
（ＧＣ－ＭＳ）是一种简便、快速、灵敏分析样品中挥发
性物质的方法，其分析结果受顶空进样参数、色谱

参数和质谱参数的影响。本研究为提高戴云山羊

羊肉风味成分分析结果的准确性就顶空进样参数

的影响展开研究。顶空进样参数包括炉温（顶空温

度）、平衡时间、进样时间、加压时间等，但炉温和平

衡时间是主要影响因素［６］。王芳研究了加热炉温

度和平衡时间对顶空气相色谱法测定甲醇结果的

影响，发现随加热炉温度的增高，峰面积增大，当加

热炉温度达到７０℃时峰面积无显著变化，随平衡时
间增加峰面积逐渐增大，当平衡时间达到 ２５ｍｉｎ时
峰面积无明显变化［７］。朱震海等研究了顶空温度

和平衡时间对顶空气相色谱法测定水中卤代烃结

果的影响，发现随着顶空温度的升高，峰面积增加，

固定顶空温度条件下，随着平衡时间延长，峰面积

响应值逐渐增大，到达某一时间点响应值趋于稳

定［８］。上述结果与本研究结果较为一致，即顶空温

度和平衡时间对峰面积影响明显，随着炉温和平衡

时间增加，峰面积逐渐增大，起始时峰面积的变化

明显，当温度和时间到达某一阶段，峰面积的变化

趋缓。这是由于炉温升高和平衡时间延长，被测样

品中挥发物含量增加，提高了待测样品在平衡气相

中的浓度，其色谱响应值（峰面积）增大［９］，当顶空

瓶蒸汽压趋于平衡，响应值就趋于稳定。

炉温和平衡时间不仅对挥发物总峰面积产生

重要的影响，对出峰个数（成分种类数）也会产生明

显影响。冯棋琴等采用顶空取样结合 ＧＣ－ＭＳ技
术比较分析不同产地压榨山茶油的挥发性风味成

分，发现随着顶空温度（６０～１８０℃）升高，出峰个数
和总峰面积均持续增加，１０～２５ｍｉｎ范围内随顶空
时间延长，出峰个数和总峰面积均增加，平衡时间

为２５ｍｉｎ时，出峰个数达到平衡，３０ｍｉｎ时总峰面
积不再增加［１０］。该研究结果与本研究一致，即随着

炉温升高，出峰个数持续增加，在一定的时间范围

内随平衡时间的延长，出峰个数增加，到达某一时

间点，出峰个数达到平衡。

炉温和平衡时间均对 ＨＳ－ＧＣ－ＭＳ技术分析
戴云山羊肉挥发性物质组成会产生重要影响，随着

炉温升高，挥发性物质总峰面积和种类数均持续增

加，醛类物质含量总体上随炉温升高而降低，醇类、

烃类等其余物质含量总体上随炉温升高而升高。

１２０℃炉温条件下，５～２０ｍｉｎ范围内随着平衡时间
的延长，挥发性物质总峰面积和种类数明显上升，

但平衡时间为２０ｍｉｎ时，总峰面积增加幅度趋缓，
到４０ｍｉｎ时，检出的成分种类数保持稳定，且醛类、
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呋喃类等各大类物质成分含量相对稳定。因炉温太

高会引起顶空气体压力过高，导致系统漏气，故建议

检测戴云山羊肉挥发性物质的顶空设置条件为炉温

１２０℃、平衡时间４０ｍｉｎ。
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党参地上茎叶总黄酮提取工艺及其抗氧化活性

唐文文１，２，陈　垣２

（１．铜仁职业技术学院，贵州铜仁５５４３００；２．甘肃农业大学农学院，甘肃兰州７３００７０）

　　摘要：以党参废弃物茎叶为试验材料，在单因素试验基础上，设计 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ响应面试验，优化双酶协同超声
波提取党参茎叶总黄酮的最佳提取工艺，采用清除ＤＰＰＨ自由基、ＡＢＴＳ自由基和 ＦＲＡＰ法评价党参茎叶总黄酮的抗
氧化活性。结果表明，利用双酶协同超声法提取党参茎叶总黄酮的最佳条件为：液料比４０ｍＬ∶１ｇ，乙醇体积分数
７０％，双酶（纤维素酶 ∶果胶酶＝１∶１）用量０．４５ｍｇ／ｍＬ，酶解时间６０ｍｉｎ，超声时间４２ｍｉｎ，此条件下，总黄酮提取率
为６．５１１％。ＤＰＰＨ自由基、ＡＢＴＳ自由基和 ＦＲＡＰ总还原力的分析结果表明，党参茎叶总黄酮具有较高的抗氧化活
性，在浓度为１００μｇ／ｍＬ时，对ＤＰＰＨ自由基清除率达到９１．７４％；在浓度达到５００μｇ／ｍＬ时，对ＡＢＴＳ自由基的清除
率为９４．８２％，非常接近维生素Ｃ；党参茎叶总黄酮的总还原力为２８．２２ｍｇ／ｇ。本研究确定出党参茎叶总黄酮具有抗
氧化活性，可为党参资源的充分利用提供数据支撑。
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　　党参［Ｃｏｄｏｎｏｐｓｉｓｐｉｌｏｓｕｌａ（Ｆｒａｎｃｈ．）Ｎａｎｎｆ．］为
桔梗科多年生草本植物，始载于《本草从新》，是传

统的补中益气类中药材，也是药食两用大宗中药

材［１－２］。《中国药典》规定党参的药用部位为根［３］，

在主产区为方便采挖根部，需先割掉其地上部分，

在种植区调研发现，党参生长期内其地上部分的生

物量远大于根部，为促进根部生长，会在生长中期

对其进行“打尖割蔓”，其地上部分茎叶多数被弃于

田间路旁。随着人们健康意识的提高，党参需求量

倍增，近年来党参年均种植面积均在３．３万 ｈｍ２以
上，大量的党参茎叶被丢弃，浪费资源的同时又造

成产地环境污染。有学者对党参地上部分的化学

成分进行研究，但大多集中在多糖和皂苷上［４－６］，对

其黄酮类化合物的研究较少，黄酮类化合物具有抗

氧化、抗病毒、保肝、抗癌、抗炎等药理活性［７］，并且
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