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同时蒸馏萃取／ＧＣ－ＭＳ分析鱼饲料的挥发性成分
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摘要：渔用饲料中一般都添加了着色剂、引诱剂、香精等，多数生产企业为了提高饲料的利用率，会加入饲用香

精。用同时蒸馏萃取方法提取鱼饲料挥发性成分，可以为鱼料生产中饲料香精的调配提供初步的理论依据。同

时蒸馏萃取（ＳｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓＤｉｓｔａｌｌａｔｉｏｎａｎｄＥｘｔｒａｃｔｉｏｎ，ＳＤＥ）是检测挥发性成分常用的方法。通过气－质联机分析，
鉴定出５０种化合物，包括ｄ－柠檬烯（３０．１７％）、ｃｉｓ－２－甲基－５－甲基乙烯基－２－环己烯－１－醇（５．２８％）、
３，７－二甲基－１，６－辛二烯－３－醇（５．１３％）、ｔｒａｎｓ－氧化柠檬烯（４．８％）、丁酸乙酯（４．２３％）、３－甲基－１－丁
醇（４．１０％）、亚油酸乙酯（３．５９％）、ｔｒａｎｓ－杨梅醛（３．３２％）等；其中，酯类及内酯类（２０种）、醇类（１１种）以及醛
类（８种）为鱼饲料的奶香味兼果香味贡献较多。
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　　鱼类为维持生命和正常生长、发育、繁殖等生理
活动，需要不断地从外界获得营养物质来满足机体

需要。鱼类的营养物质是指能够在鱼体内消化吸

收、供给能量、构成体制及调节生理机能的物质，包

括蛋白质、脂肪、糖类、维生素、矿物质（牛鲁祺等，

２０００）。饲料是营养素的载体，含有鱼类所需要的
上述营养物质。鱼饲料大致由鱼粉、豆粕、小麦粉、

植物油、预混料、蛋白质、碳水化合物、脂肪等配料组

成（黎军胜等，２００４），渔用饲料中一般都添加了着
色剂、引诱剂、香精等。我国由于没有建立统一的鱼

类营养标准，添加剂也就没有统一的标准，渔用饲料

产品很不规范（王文瑞，２０００），多数生产企业为了
提高饲料的利用率，会加入饲用香精，因此对鱼饲料

中挥发性成分的分析就显得尤为重要，同时蒸馏萃

取（ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｉｓｔａｌｌａｔｉｏｎａｎｄｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ，ＳＤＥ）是检
测挥发性成分常用的方法。本文采用同时蒸馏萃取

方法提取鱼饲料中的挥发性成分，浓缩后采用气 －
质联机（ＧＣ－ＭＳ）对挥发性成分进行分析，鉴定出
调配鱼饲料香精所用的香料化合物。

１　材料与方法

１．１　仪器与装置
６８９０Ｎ／５９７３Ｉ气相色谱 －质谱联用仪：美国安

捷仑公司产品；同时蒸馏萃取装置：北京玻璃仪器

厂；旋转蒸发仪：ＲＥ－５２Ａ，上海亚荣生化仪器厂；
Ｖｉｇｒｅｕｘ柱：北京玻璃仪器厂。
１．２　材料与试剂

鱼饲料由北京某饲料公司提供，为红色颗粒状

渔用饲料；乙醚为ＡＲ级，北京北化精细化学品有限
责任公司生产；无水硫酸钠为ＡＲ级，出自北京化学
试剂公司。

１．３　实验步骤
同时蒸馏萃取器由两侧导汽支管、三通活塞及

储液管组成。其中一侧导汽支管与储液管的接口必

须低于另一侧导汽支管与储液管的接口，以便两侧

回流时因高度差重相与轻相分开（彭秧锡，２００４）。
ＳＤＥ对高沸点成分的分离也比较有利，例如棕榈酸、
油酸等挥发性低的成分，用ＳＤＥ才能分离出来并得
到明确的鉴定（刘百战，２００２）。

称取９６．５５ｇ鱼饲料置于５００ｍＬ圆底烧瓶中，
加入３５０ｍＬ蒸馏水，加入搅拌子，置于同时蒸馏萃
取仪重相一端，油浴加热，温度控制在（１２０±２）℃。
量取５０ｍＬ重蒸乙醚置于１００ｍＬ圆底烧瓶中，加入
沸石，置于同时蒸馏萃取仪轻相一端，恒温水浴加

热，温度控制在（４０±２）℃。控制两端，同时冷凝，
提取７ｈ。提取完毕，将萃取液与Ｕ型管中的油层合
并，用无水硫酸钠干燥，过滤除去硫酸钠得提取液。

提取液用 Ｖｉｇｒｅｕｘ柱浓缩８ｈ，除去乙醚，得到浓缩
液，有明显的奶油香气、略带甜果香。

１．４　ＧＣ－ＭＳ分析条件
色谱柱为ＨＰ－５（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）；



１１７７进样口，温度 ２８０℃；ＦＩＤ检测器，温度为
３００℃；载气为氦气，流速为１ｍＬ／ｍｉｎ；升温程序：起
始温度４４℃（保持２ｍｉｎ），以８℃／ｍｉｎ速率升温到
２８０℃（尾吹２ｍｉｎ），分流比２０∶１，进样量２μＬ。

质谱检测条件：电子轰击离子源（ＥＩ），ＥＩ电子
能量７０ｅＶ，质量扫描范围４０～４５０ｕ，溶剂延迟时间
２ｍｉｎ。

２　结果

图１为提取的挥发性成分气－质联机分析总离
子流图。表１为ＮＩＳＴ０２谱库鉴定出的主要挥发性

成分及其质量分数。

图１　饲料挥发性成分气－质联机总离子流
Ｆｉｇ．１　Ｔｏｔａｌｉｏｎｃｕｒｒｅｎｔｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｉｎ

ＧＣ－ＭＳａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｆｉｓｈｆｅｅｄ

表１　饲料挥发性成分气－质联机分析结果
Ｔａｂ．１　ＶｏｌａｔｉｌｅｓｉｄｅｎｔｉｆｉｅｄｉｎＧＣ－ＭＳａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｆｉｓｈｆｅｅｄ
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１ ２．２７ ２－丁醇 １．２６ ８３ ２６ １１．３８ ｔｒａｎｓ－１－甲基－４－甲基
乙烯基－２－环己烯－１－醇 ０．３２ ９３

２ ２．４５ ２－甲基－１－丙醇 １．３９ ９４ ２７ １１．６７ ｔｒａｎｓ－氧化柠檬烯 ４．８０ ９４
３ ３．６８ ３－甲基－１－丁醇 ４．１０ ８６ ２８ １１．９０ （Ｒ）－３，７－二甲基－６－辛烯醛 ０．１６ ９５
４ ４．１７ 戊醇 ０．５６ ９１ ２９ １２．０５ （Ｅ）－２－壬烯醛 ０．２０ ９１
５ ４．７１ 丁酸乙酯 ４．２３ ９２ ３０ １２．２８ 苯甲酸乙酯 ０．７１ ９７
６ ４．９７ 乳酸乙酯 １．３５ ８３ ３１ １２．９１ 癸醛 ２．８９ ９１

７ ５．６６ ２－甲基丁酸乙酯 ０．２０ ９７ ３２ １３．２５ ｃｉｓ－２－甲基－５－甲基乙
烯基－２－环己烯－１－醇 ５．２８ ９８

８ ５．７６ ３－甲基丁酸乙酯 ０．９７ ９７ ３３ １３．４６ ｔｒａｎｓ－２－甲基－５－甲基乙
烯基－２－环己烯－１－醇 ０．５３ ９９

９ ６．１０ 己醇 ０．８１ ８３ ３４ １４．０４ ３，７－二甲基－２，６－辛二烯醛 ０．４４ ９６
１０ ６．２３ 乙酸异戊酯 ０．１７ ９０ ３５ １４．４３ 茴香脑 １．８５ ９８
１１ ６．７８ 庚醛 ０．２４ ９０ ３６ １４．９６ （Ｅ，Ｅ）－２，４－癸二烯醛 ２．３６ ９４
１２ ７．４５ α－蒎烯 ０．１４ ９５ ３７ １５．５４ 丁香酚 ０．９０ ９８
１３ ７．７２ 乙酰乙酸乙酯 ０．２３ ９４ ３８ １６．１６ 癸酸乙酯 ０．３５ ９１
１４ ８．１０ 苯甲醛 ０．２６ ９７ ３９ １６．８３ ｔｒａｎｓ－杨梅醛 ３．３２ ９６
１５ ８．２９ β－水芹烯 ０．１７ ９１ ４０ １７．４１ γ－癸内酯 １．５６ ８０
１６ ８．６１ β－月桂烯 １．１７ ９１ ４１ １７．６０ β－紫罗兰酮 ０．６７ ９８
１７ ８．８０ 己酸乙酯 １．４５ ９６ ４２ １７．７３ 丁酸二甲基苄基原酯 ０．２６ ８０
１８ ８．９３ 辛醛 ０．９８ ９６ ４３ １８．３３ ｃｉｓ－杨梅醛 ２．４７ ９９
１９ ９．２４ ４－甲基－２－异丙基噻唑 ０．２５ ９７ ４４ １９．０３ γ－十一内酯 １．２２ ９０
２０ ９．５７ ｄ－柠檬烯 ３０．１７ ９４ ４５ １９．２６ 月桂酸乙酯 ０．２９ ８３
２１ ９．９８ 丁酸异戊酯 ２．０８ ９０ ４６ ２２．０５ 肉豆蔻酸乙酯 ０．６６ ９５
２２ １０．３０ 辛醇 １．５９ ９１ ４７ ２４．６０ 棕榈酸乙酯 ２．４５ ９８
２３ １０．６５ ｃｉｓ－氧化芳樟醇 ０．３８ ９１ ４８ ２６．５６ 亚油酸乙酯 ３．５９ ９９
２４ １０．７６ ３，５－辛二烯－２－酮 ０．３０ ８７ ４９ ２６．９２ 硬酯酸乙酯 ０．５３ ９７
２５ １０．９１ ３，７－二甲基－１，６－辛二烯－３－醇 ５．１３ ８６ ５０ ２８．０８ 二十三烷 ０．１４ ９７

　　由图１及表１可知，所提取的鱼饲料挥发性成
分气 －质联机分析总离子流图给出了 ５６个峰，
ＮＩＳＴ０２谱库鉴定出 ５０种成分，总质量分数为
９７５３％。其中质量分数较大的组分为：ｄ－柠檬烯
（３０．１７％）、ｃｉｓ－２－甲基－５－甲基乙烯基 －２－环
己烯－１－醇（５．２８％）、３，７－二甲基 －１，６－辛二
烯－３－醇（５．１３％）、ｔｒａｎｓ－氧化柠檬烯（４８％）、

丁酸乙酯（４．２３％）、３－甲基 －１－丁醇（４１０％）、
亚油酸乙酯（３．５９％）、ｔｒａｎｓ－杨梅醛（３３２％）、癸
醛（２８９％）、ｃｉｓ－杨梅醛（２．４７％）、棕榈酸乙酯
（２４５％）、（Ｅ，Ｅ）－２，４－癸二烯醛（２．３６％）、丁酸
异戊酯（２．０８％）、茴香脑（１．８５％）、辛醇（１．５９％）、
γ－癸内酯（１．５６％）、己酸乙酯（１．４５％）、２－甲基
－１－丙醇（１３９％）、乳酸乙酯（１３５％）、２－丁醇
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（１２６％）、γ－十一内酯（１．２２％）、β－月桂烯
（１１７％）等。上述被鉴定出的化合物为鱼饲料所
呈现的香气贡献较多，且大多数为 ＧＢ２７６０－１９９６
中批准的允许使用的食用香料。

３　结论

采用气相色谱－质谱联用仪分析由同时蒸馏萃
取法提取的鱼饲料中的挥发性成分，共鉴定出包括

ｄ－柠檬烯、ｃｉｓ－２－甲基 －５－甲基乙烯基 －２－环
己烯－１－醇、３，７－二甲基－１，６－辛二烯－３－醇、
ｔｒａｎｓ－氧化柠檬烯、丁酸乙酯、３－甲基 －１－丁醇、
亚油酸乙酯、ｔｒａｎｓ－杨梅醛、癸醛、ｃｉｓ－杨梅醛、棕榈
酸乙酯、（Ｅ，Ｅ）－２，４－癸二烯醛、丁酸异戊酯等５０
种成分，其中含量大于１％的共２２种，它们的总和
占全部检测的化合物的 ８５．２７％。分析得到的结

果，也可以为鱼料生产中饲料香精的调配提供初步

的理论依据。
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