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摘　要：为分析稀奶油对相关食品及奶味增香剂风味的影响，使用固相微萃取与气质联用技术（ＳＰＭＥＧＣ
ＭＳ）对稀奶油的风味进行研究．结果表明：从稀奶油中共检测出２１种主要挥发性化合物，其中烷烃５种、硫
醚类１种、游离脂肪酸类５种、甲基酮４种、内酯１种、醇类１种、杂环类及其他物质４种，这些挥发性物质可
以赋予食品风味，或者成为其他风味物质的前体．ＰＤＭＳ／ＤＶＢ萃取头在相应程序里能够获得好的分析结果．
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　　稀奶油是从乳中分离出的含脂肪部分，可以
添加或者不添加食品添加剂和食品营养强化剂经

过加工制成脂肪含量较低的产品［１］．稀奶油是一
种呈味物质，可以赋予食品（如甜点、蛋糕和一些

巧克力糖果）美味［２］．还可以稀奶油为主要原料，
利用相关微生物、酶水解等生物技术手段加工，再

经修饰调配制成奶味香精［３］，大量应用于食品工

业中．稀奶油的风味对于相关食品的风味有重大
影响，研究稀奶油的风味十分必要．对奶油风味
的研究［４－５］主要是对成品稀奶油［６］、天然乳

脂［７］、酶解奶油［８］等进行分析，对原料天然稀奶

油分析很少，更谈不上应用先进的分析技术．固

相微萃取（ＳＰＭＥ）可以在很短的时间内获得挥发
性物质［９］，而且不会受温度或者溶剂的影响引起

挥发性物质的变化［１０］，广泛应用于风味物质的分

析，与气相色谱－质谱联用（ＧＣＭＳ）已成功分析
了多种化合物［１１］．本文通过固相微萃取与气质
技术结合分析稀奶油的风味物质，为进一步探讨

稀奶油对于相关食品及以稀奶油为原料奶味香精

风味的影响提供参考．

１　实　验
１１　试剂与仪器

气相色谱－质谱仪，惠普５８９０型气相色谱仪
（ＨｅｗｌｅｔｔＰａｃｋａｒｄ．ｐａｌｏＡｌｔｏ，Ｃａｌｉｆｏｒｎｉａ，ＵＳＡ）；计算
机工作站（ＧＣＷｏｒｋｓｔａｔｉｏｎ）ＨＰ３３９８ＡＧＣｈｅｍＳｔａ
ｔｉｏｎ；ＦＩＤ检测器，质谱选择性检测器；固相微萃取
装置（ＳＰＭＥ）Ｓｕｐｅｌｃｏ，Ｂｅｌｌａｆｏｎｔｅ，ＰＡ，ＵＳＡ．



１２　实验过程
１２１　稀奶油的制备

过程如下：原料乳→预热→分离→均质→杀
菌→冷却．原料乳：市售新鲜牛乳；预热：３５～
４０℃；分离：两次，将第一次分离所得脱脂乳再
分离一次；两次获得的稀奶油混合；均质：１５～
１８ＭＰａ；杀菌：８５℃ ×１５ｍｉｎ，加热时应注意搅
拌，加热后要立即冷却至１８～２０℃．
１２２　固相微萃取（ＳＰＭＥ）技术萃取挥发性化合物

称取２０ｇ稀奶油放人１００ｍＬ顶空瓶中，将
已老化好的萃取头插入样品瓶中进行萃取，吸附

时间为９０ｍｉｎ．
１２３　色谱操作条件

１）条件Ａ．色谱柱：ＤＢ－５（６０ｍ×２５０μｍ×
０２５μｍ）；色谱操作条件：载气为氦气，流速
１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，进样口温度为２５０℃；进样模式
为 ｓｐｌｉｔｌｅｓｓ．升温条件：初始温度 ６０℃，保持
３ｍｉｎ；以 ６ ℃ · ｍｉｎ－１升 温 至 １５０ ℃；以
４℃·ｍｉｎ－１升温至２３０℃．分析总时间４８ｍｉｎ．
ＳＰＭＥ探针类型：ＰＡ（８５μｍ）．
２）条件Ｂ．色谱柱：ＤＢ－５（６０ｍ×２５０μｍ×

０２５μｍ）；色谱操作条件：载气为氦气，流速
１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，进样口温度为２５０℃；进样模式
为 ｓｐｌｉｔｌｅｓｓ．升温条件：初始温度 ６０℃，保持
３ｍｉｎ；以 ６ ℃ · ｍｉｎ－１升 温 至 １５０ ℃；以
４℃·ｍｉｎ－１升温至２３０℃．分析总时间４８ｍｉｎ．
ＳＰＭＥ探针类型：ＰＤＭＳ／ＤＶＢ（１００μｍ）．
３）条件 Ｃ．色谱柱：ＨＢ－５；色谱操作条件：

载气为氦气，流速１０ｍＬ·ｍｉｎ－１，进样口温度为
２５０℃；进样模式为ｓｐｌｉｔｌｅｓｓ．升温条件：初始温度
４０℃，保持１０ｍｉｎ；以２℃·ｍｉｎ－１升温至５０℃，
保持５ｍｉｎ；以 ５℃·ｍｉｎ－１升温至 １２０℃；以
１０℃·ｍｉｎ－１升温至 ２３０℃．ＳＰＭＥ探针类型：
ＰＤＭＳ／ＤＶＢ（１００μｍ）．
１２４　挥发性化合物分析

各组分质谱鉴定是根据 ＨＰ化学工作站软
件，对照ＮＩＳＴ６２库所提供的质谱资料进行检索定
性，确定挥发性化合物成分，在色谱图上剔除峰面

积小的挥发性化合物，对剩下的挥发性化合物峰

面积求和，利用峰面积归一化法求得各组分峰面

积分数［１２］．

２　结果与讨论
２１　ＳＰＭＥＧＣＭＳ方法分析条件的选择

分析条件的选择对稀奶油挥发物质的检测具

有重要影响．３种不同测定条件对于稀奶油挥发

物质测定的影响结果见图１～３．
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图１　条件Ａ下测得的稀奶油中挥发性香气成分
总离子流色谱图
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图２　条件Ｂ下测得的稀奶油中挥发性香气成分
总离子流色谱图
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图３　条件Ｃ下测得的稀奶油中挥发性香气成分
总离子流色谱图

　　从图１～３可以看出，条件Ｂ较好地分离了稀
奶油中挥发性物质，这是由于固相微萃取过程中，

探针涂层起着决定性的作用，许多特殊的因素需

要考虑［１３］，如极性化合物最好使用极性萃取头，

ＰＡ［１４］萃取头比较适合于分析亲水的化合物［１５］，

主要应用于极性半挥发性物质（酚类）．而
ＰＤＭＳ／ＤＶＢ萃取头属于两级性质［１６］，对极性芳香

物质更有效率，主要应用于极性挥发性物质［１１］．
因此，选择条件Ｂ进行研究．
２２　稀奶油中挥发性物质的分析

采用固相微萃取与气质联用技术相结合，从

稀奶油中共检测出２１种主要挥发性化合物（见
表１），可以看出，２１种挥发性物质中烷烃５种、硫
醚类１种、游离脂肪酸类５种、甲基酮４种、内酯１
种、醇类１种、杂环类及其他物质４种．在稀奶油

·３０１·第６期 李良，等：ＳＰＭＥＧＣＭＳ测定稀奶油中的挥发性化合物



中，甲基酮对风味影响较大，其中２－庚酮具有新
鲜的奶油味，２－壬酮具有清新、脂肪味，２－十一
酮气味特征是酮味／花香味．游离脂肪酸也是一
类重要的风味物质，与一般脂肪酸相比，乳脂肪的

脂肪酸组成中，水溶性、挥发性脂肪酸含量高的这

类乳脂风味也特别好，而且易于消化［１７］．在稀奶
油中检测到的是Ｃ４～Ｃ１２之间的偶数脂肪酸．

表１　稀奶油中挥发性化合物的组成分析

序号 保留时间／ｍｉｎ 中文名称 峰面积分数／％

１ ４２０ 二甲基硫醚 ８９０

２ ４６８ １２－二氯丁烷 ９２０
３ ８０５ 甲苯 ０９９
４ ８６６ 丁酸 ０６３
５ １１８４ ２－庚酮 ０３９
６ １４８２ 己酸 ０６８
７ １８８６ ２－壬酮 ０８３
８ １９２８ 反式－２－壬烯－１－醇 ０３７
９ ２１３０ 辛酸 １３８
１０ ２５０４ ２－十一酮 １０５
１１ ２６９７ 癸酸 ３２８
１２ ２９５４ 十七烷 ０５２
１３ ３０４１ ２－十七酮 ０４４
１４ ３０４８ 二十一烷 ０３９
１５ ３０６４ δ－壬内酯 ２３１
１６ ３２０４ 月桂酸 ０８５
１７ ３２８８ １１－甲基－二十九烷 ０３５
１８ ３４９３ ５－甲基－２－苯基吲哚 ０４３
１９ ３５１６ 十七烷 ０７６

２０ ３５６５ ２－（４－氢氧根－１－丁炔）－
２－醇－１－环庚烷酮 １６１

２１ ３７８６
２，３－氢－Ｎ－氢氧根－
４－甲氧基－３，３－
二甲基吲哚－２－酮

０５６

３　结　论
１）使用 ＰＤＭＳ／ＤＶＢ萃取头的 ＳＰＭＥＧＣＭＳ

技术可以用于稀奶油挥发性物质的分析．
２）稀奶油中共检出 ２１种挥发性物质，主要

为挥发性脂肪酸、甲基酮类、内酯和一些其他挥发

性化合物．其中挥发性脂肪酸有５种，主要是中
短链脂肪酸，包括丁酸、己酸、辛酸、癸酸和十二

酸，是稀奶油重要的风味物质；甲基酮有４种，主
要是２－庚酮、２－壬酮、２－十一酮，这几种甲基
酮赋予产品奶油的风味．
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ＪｏｕｒｎａｌｏｆＤａｉｒｙＳｃｉｅｎｃｅ，１９６３，４６（６）：５７１－５７３．

［５］ＫＵＲＴＯＶＩＣＩ，ＭＡＲＳＨＡＬＬＳＮ，ＭＩＬＬＥＲＭＲ，ｅｔａｌ．
Ｆｌａｖｏｕｒｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｉｎｄａｉｒｙｃｒｅａｍｕｓｉｎｇｆｉｓｈｄｉｇｅｓｔｉｖｅｌｉ
ｐａｓｅｓｆｒｏｍＣｈｉｎｏｏｋｓａｌｍｏｎ（Ｏｎｃｏｒｈｙｎｃｈｕｓｔｓｈａｗｙｔｓｃｈａ）
ａｎｄＮｅｗＺｅａｌａｎｄｈｏｋｉ（Ｍａｃｒｕｒｏｎｕｓｎｏｖａｅｚｅａｌａｎｄｉａｅ）
［Ｊ］．ＦｏｏｄＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１１，１２７：１５６２－１５６８．

［６］王蓓，许时婴．ＳＰＭＥ－ＧＣ－ＭＳ对不同牛奶香精和稀
奶油中的挥发性风味物质比较［Ｊ］．食品与发酵工
业，２００８，３４（７）：１１５－１２１．

［７］侯园园，王兴国，刘元法．ＧＣ－Ｏ与 ＧＣ－ＭＳ结合鉴
定天然乳脂风味中的特征致香成分［Ｊ］．食品工业科
技，２００８，２９（３）：１４３－１４５．

［８］汪薇，赵文红，白卫东，等．酶促奶油水解制备天然奶
味香精［Ｊ］．食品与发酵工业，２００９，３７（１）：９４－９７．

［９］ＤＥＬＧＡＤＯＦＪ，ＧＯＮＺＡＬＥＺＣＲＥＳＰＯＪ，ＣＡＶＡＲ，ｅｔ
ａｌ．Ｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｔｈｅａｒｏｍａｏｆａｒａｗｇｏａｔｍｉｌｋｃｈｅｅｓｅ
ｄｕｒｉｎｇｍａｔｕｒａｔｉｏｎａｎａｌｙｓｅｄｂｙＳＰＭＥ－ＧＣ－ＭＳ［Ｊ］．
ＦｏｏｄＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１１，１２９：１１５６－１１６３．

［１０］ＯＬＩＶＥＩＲＡＡＰ，ＳＩＬＶＡＬＲ，ＰＩＮＨＯｄｅＰＧ，ｅｔａｌ．Ｖｏｌａ
ｔｉｌｅｐｒｏｆｉｌｉｎｇｏｆＦｉｃｕｓｃａｒｉｃａｖａｒｉｅｔｉｅｓｂｙＨＳＳＰＭＥａｎｄＧＣ
－ＩＴＭＳ［Ｊ］．ＦｏｏｄＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１０，１２３：５４８－５５７．

［１１］ＶＡＳＧ，ＡＬＱＵＩＥＲＬ，ＣＹＮＴＨＩＡＡ，ｅｔａｌ．Ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎｏｆ
ｍａｓｓｂａｌａｎｃｅｉｓｓｕｅｉｎｅｂｅａｍｓｔｅｒｉｌｉｚｅｄｐａｃｌｉｔａｘｅｌｅｌｕｔｉｎｇ
ｃｏｒｏｎａｒｙｓｔｅｎｔｓｂｙＳＰＭＥ／ＧＣ－ＭＳ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＰｈａｒｍａ
ｃｅｕｔｉｃａｌａｎｄＢｉｏｍｅｄｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００８，４８：５６８－５７２．

［１２］何胜华，杨鑫，李海梅，等．固相微萃取技术（ＳＰＭＥ）
分析羊奶中挥发性化合物［Ｊ］．食品工业科技，２００９，
３０（１２）：１３３－１３５．

［１３］ＺＨＡＮＧＺＭ，ＤＵＡＮＨＢ，ＺＨＡＮＧＬ，ｅｔａｌ．Ｄｉｒｅｃｔｄｅｔｅｒ
ｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｎａｂｏｌｉｃｓｔｅｒｏｉｄｓｉｎｐｉｇｕｒｉｎｅｂｙａｎｅｗＳＰＭＥ－
ＧＣ－ＭＳｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，２００９，７８：１０８３－１０８９．

［１４］ＢＵＣＨＨＯＬＺＫＤ，ＰＡＷＬＩＳＺＹＮＪ．Ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｏｆｓｏｌ
ｉｄｐｈａｓｅｍｉｃｒｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｐｈｅｎｏｌｓ［Ｊ］．ＡｎａｌＣｈｅｍ，１９９４，６６：１６０－１６７．

［１５］ＳＡＧＲＡＴＩＮＩＧ，ＭＡＧＧＩＦ，ＣＡＰＲＩＯＬＩＧ，ｅｔａｌ．Ｃｏｍ
ｐａｒａｔｉｖｅｓｔｕｄｙｏｆａｒｏｍａｐｒｏｆｉｌｅａｎｄｐｈｅｎｏｌｉｃｃｏｎｔｅｎｔｏｆ
ＭｏｎｔｅｐｕｌｃｉａｎｏｍｏｎｏｖａｒｉｅｔａｌｒｅｄｗｉｎｅｓｆｒｏｍｔｈｅＭａｒｃｈｅｓ
ａｎｄＡｂｒｕｚｚｏｒｅｇｉｏｎｓｏｆＩｔａｌｙｕｓｉｎｇＨＳ－ＳＰＭＥ－ＧＣ－
ＭＳａｎｄＨＰＬＣ－ＭＳ［Ｊ］．ＦｏｏｄＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１２，１３２：
１５９２－１５９９．

［１６］ＦＩＬＨＯＡＭ，ＤＯＳＳＦＮ，ＰＡＵＬＡｄｅＰＰＡ．Ｄｅｖｅｌｏｐ
ｍｅｎｔ，ｖａｌｉｄａｔｉｏｎａｎｄａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆａｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙｂａｓｅｄｏｎ
ｓｏｌｉｄｐｈａｓｅｍｉｃｒｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｆｏｌｌｏｗｅｄｂｙｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａ
ｐｈｙｃｏｕｐｌｅｄｔｏｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＳＰＭＥ／ＧＣ－ＭＳ）ｆｏｒ
ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｅｓｔｉｃｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅｓｉｎｍａｎｇｏｅｓ［Ｊ］．Ｔａ
ｌａｎｔａ，２０１０，８１：３４６－３５４．

［１７］刘梅森，何唯平，赖敬财，等．奶粉脂肪酸与乳制品风味
关系研究［Ｊ］．中国乳品工业，２００８，３６（２）：１３－１５．
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