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蚕 蛹 异 味 的 分 离 和 鉴 定

沈若荃 汤 坚 张 听

( 食工系 )

一
、

前 言

蚕蛹含丰富的蛋白质和脂肪酸111
,

脂肪酸中
,

不饱和脂肪酸的含量较高
,

作为蚕丝生产

的副产品
,

我国每年蚕蛹量约有 3 2 , 。。。 吨
,

是一个潜在的蛋白质和 不饱和脂肪 酸来源
。

但

由于蚕蛹具有强烈异味
,

、

即使用作动物饲料
,

还会在动物肉质中残留
,

同样
,

番蛹所含不饱

和脂肪酸因有异味
,

如不去除
,

则不能作食用或药用生产
。

对蚕蛹异味的分析
,

国内外尚未

见报道
,

本文探讨蚕蛹异味的分离方法
,

并进行分析鉴定
,

剖析其组分
,

为寻找脱除异味的

方法
,

以及为蚕蛹的综合利用创造必要条件
。

分离风味化合物的方法很多 z[J
,

如水蒸气蒸馏法
、

溶剂萃取法
、

常压或减压蒸溜法
、

顶

空气体收集法等
。

近年来广泛使用顶空气体捕集方法
,

成功地分析各种食品中的风味物质
。

本研究试用氮气冲洗而产生的顶空气体
,

用吸附剂捕集蚕蛹异味
。

通过解吸后
,

经色一质联

用仪鉴定蚕蛹异味的组分
。

二
、

实验和结果

1
。

仪器和试剂

①色一质联用仪 F i n o i g a n M a t 4 5 1 0

②气相色谱仪 5 8 8 o G
.

C 上海分析仪器厂

③O ld s h o w 分馏柱 自制

④旋转带蒸馏器 S p i n u i n g B a n d D i s t i l l a t i o n S y s t e m M o d e l 2 5 1

⑤恒温控制指示仪 W M Z K一 01 型上海医用仪器厂

⑥ P or aP ak Q (乙基乙烯苯一二 乙烯苯聚合物 ) 60 ~ 80 目 80 ℃通以氮气 流 60 m l/ m in 老

化 6 小时

⑦二氯甲烷 (分析纯 )

⑧蚕蛹来源 无锡缥丝二厂

2
。

样品的制备

将刚缥完丝的蚕时剪开
,

取出蚕蛹
,

经 80 ℃干燥 3 小时
,

得干燥松脆的蚕蛹
,

并粉碎
,

称取蚕蛹粉末 6 0 9 ,

加 2 00 m l 二氯甲烷作溶剂
,

在索氏萃取器内萃取至蛹油完全为止
。

然后

将萃取液过滤
,

滤液在 20 块塔板 0 1d s h 。 , 蒸馏柱上浓缩
,

水浴 温 度 为 55 ℃
,

浓缩至体积

约为 50 m l左右
,

将浓缩液转入至 20 0理论塔板数的旋转带蒸发器上进一步浓缩至 基本无二

本文 1. 8 7 年 2 月 1 9 日收猫



第2 期 蚕 蛹 异 味 的 分 离 和 鉴 定

氯甲烷为止
。

蒸馏釜温度控制在 50 士 2℃
,

转速为 4 0 0 0次 /分
,

回流比 10 : 1
。

蛹油为黄棕色

油状液体
。

具有浓烈的特征异味
,

残渣基本无蛹油异味
。

a
。

蚕蛹异味的分离

用氮气冲洗以吸附剂吸附顶空气体的方法 捕 集 异 味
。

用 P or
a p a k Q

、

P or
a p a k p 和

T e n a n 三种吸附剂吸附蚕蛹异味
。

对解吸所得的物质送进气相色谱仪
,

比 较 所 得的色谱图

结果以 P or
a p a k Q吸附效果最佳

。

吸附方法
:

将蛹油置于 1 25 m l凯氏烧瓶中
,

放在连有温度控制仪控制的电加热套内
,

温

度控制在 60 土 2℃
,

烧瓶口装有二根导气管
,

一根导管插入至液面下
,

并通以氮气
,

氮 气流

速为 6 m l/ m in
。

另一根导管插至瓶颈上端
,

尾端连有吸附 管
,

吸 附管 内 填 有 2 00 m g 左 右

P o 亡a p a k Q 吸附剂
,

捕集 3 小时
。

解吸方法
:

将吸附管置于特殊设计的电加热解析器内
,

并 由温度控制仪控制温度为 75 ℃
。

以吸附时相反方向通以氮气
,

流速为 5~ 10 m l/ m in
。

吸附管另一端连有导管与 日 形 冷阱相

接
。

用液氮 ( 一 19 6℃ )作致冷剂
。

解吸 1
.

5 小时
,

得无色透明液体
,

此液体有典型的蚕蛹异味
。

4
。

蚕蛹异味的鉴定

1) 气相 色谱的分离条件 色谱柱为 S E一54 熔融石英毛细柱
,

柱长 30 m
,

F I D 作 鉴定器
,

氮气作载气
。

程序升温
,

起始温度 40 ℃
,

保持 l 分钟
,

然后以 3℃ / m泣 的速率升温至 19 0℃
,

保持 5 分钟
,

进样 0
.

5时
,

得色谱图见图 1
。

2) 色一质分析和鉴定 色谱柱同气相色谱
,

程序升温
,

起 始 温 度 40 ℃
, 3 o/ m in 速率

升温至 20 0℃
。

氦气作载气
,

离子源为 7 0e v ,

将分离得的 0
.

5户 样 品
,

进 色一质 联 用仪分

析
,

得异味组分的质谱图
,

然后对质谱图进行解析
,

并与标准图谱数据对照
。

可确证的异味

化合物有 19 个
,

未能确证的异味化合物 8 个
。

见表 1
。

三
、

讨 论

本文采用以吸附剂吸附蚕蛹样品顶空异味的分离方法
。

该方法具有 下 列 优 点
:

设备简

单
、

操作方便
、

样品用量少 (2 4 0 9)
、

吸附剂用量少 ( 2 0 o m g )能反复使用
、

捕集量 大 以及无后

生物产生等
。

关于解吸方法
,

C l a r k 和 B e r t o e e i o l i 等 [3 , ` , 5 1,

直接将吸附管插入与气相色谱进样口 匹

配的特殊装置内
,

经加热而迸样
。

这种方法需要有特殊装置
,

不为一般实验室所具有
。

本文

所采用的解吸装置设备
,

只需一电热解析器装置
,

及少量致冷剂液氮 ( 一 1 96 ℃ )
,

适用于一

般实验室捕集挥发性化合物
。

实验结果表明
,

本文所采用的分离方法能成功地用于分离食品

挥发性组分
。

根据所得的质谱图
,

可确证的化合物 19 个
,

未能确证的 8 个
。

如表 1 所列的烃
、

醇
、

醛
、

酮类均为脂肪酸分解产物
。

蚕蛹含脂肪量为 6
.

1 %
,

脂肪酸为饱和的和不饱和 的 1C
4~ C 20’

以 C :18 :
含量为最高 lt1

。

本文分析所得蚕蛹异味化合物中
,

辛烷
、

l 一 己烯
一 3 醇

、

己醛
、

a 一

甲

基 2
一

丁烯醛
, 1一戊烯

一 3酮以及 3 , 5 一辛二烯
一 2酮等均为不饱和脂肪酸的分解产 物

,

这 些 欲基

化合物都有不同的气味
,

在油炸食品分离得的风味化合物中都见有报道 I。 l
。

胺类化合物均来自蛋白质
。

W ic k分析由新鲜鱼肉制成的浓缩鱼蛋白质中的挥发性组分
,

分离出各种胺
,

其中有三甲胺山
。

G 。 。 d 研究了 lF
u n d e r

鱼肌肉在冷藏前后三甲胺的含量变

化
,

以三甲胺含量作为冷藏前的新鲜度指标 8l[
。

本研究从蛹油中分离出三甲 胺
,

N
,

N
一

二甲
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基
一

甲院胺
、

N
,

N
一

二甲基
一

乙酞胺
。

此三种化合物均有异味
。

我们曾将三甲胺
、

N
,

N
一

二甲基
-

甲酞胺
、

N
,

N
一

二甲基乙酞胺及 2一二甲氨基
一

乙醇 (蚕蛹中可能存在 )纯样品随机混合调配
,

作

非正式的感官鉴定
,

混合物的异味与蚕蛹异味有非常相似之处
。

鉴于蚕蛹干物质中含蛋白质

t 高达 80 %
,

蚕茧在绿丝前及缎丝过程中都经加热处理
。

因此可以认为蛋 白质 分解 产物胶

类化合物可能是构成蚕蛹异味的关键化合物
。

林少哭在 19 8 3年分析蚕蛹蛋自生物效价时
,

曾用稀盐酸处理蚕蛹
,

使异味明显改善
,

说

明是胺类洛于盐酸溶液后的结果
。

鱼肉蛋 白质中存在三甲胺 7[, . 三
。

从蚕蛹样品中分离出三甲胺是可以理解的
。

用二氛甲烷将蚕蛹萃取
,

蛹油具有强烈异味
,

而残渣无异味
。

本研究分离出的化合物均

属脂溶性与此相符
。

挥发性乙酸
、

丙酸分别由甘氨酸
、

丙氨酸脱氨基而生成
,

是氨基酸的代谢产物
。

表 1 中其他化合物蔡
,

曾在食品如芝麻香气及香桃子油 中也曾发现
。

三甲基二硫代磷酸

幽是有机磷农药的残留物
。

还有许多化合物由于质谱图数据还不能与标准质谱图吻合
,

尚待进一步确定
。
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表 1

类 别

为检出的蚕蜻异味化合物

… 化合物名称 确 证 } 未确证 1参考质谱图来源

烃烃烃 辛 烷烷 +++++a ...

醇醇醇 1,
3
一

丙二醇醇 +++ +++ aaa

22222 , 3 一丁二醉醉 +++++ aaa

lllll 一巳烯
一 3醇醇 +++++ aaa

33333
一

甲基 + 丁醇醇醇醇
a 、

b ...

醛醛醛 l 一己醛醛 +++++ aaa

22222 一

甲基
一 2一丁烯醛醛 +++++ aaa

酮酮酮 2 一

丁酮酮 +++++ aaa

11111一戊烯
一 3酮酮 十十十 aaa

33333 , 5一辛二烯
一 2 一

酮酮 +++++ aaa

22222 , 4一二甲基苯乙酮酮 +++++ bbb

对对对乙基
一

苯乙酮酮 十十十 b
··

55555一乙基咦喃酮酮 +++++ aaa

酸酸酸 乙 酸酸 +++++ aaa

丙丙丙 酸酸 +++++ a 、

bbb

醋醋醋 2 一

丙烯醇丁酸醋醋醋 +++ bbb

22222 一

甲氧基乙醇乙酸醋醋醋 +++ bbb

bbbbb

aaaaa

bbbbb

bbbbb

aaa 、

bbb

bbbbb

aaa 、

bbb

. a .

H e l l e r S R , M i l n i G W A一 E P A
一

N I H M a s s S p e c t r a
D

a t a B a s e , ,
U S G o v e r n m e

n t P r i n t i n g O f f i e e ,

W
a , h i n g t o n ,

D C 1 9 7 8

b
。

M S D C
“

E ig五t P e a k In d
e x o f M a s s S p e e t r a ” , 3 r d E D

。

M a s s S p e c t r o m e t r y D a

t a C e n t e r ,

U K
,

1 9 8 3
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城

,

咋祠日宫澳长书卜时属
。

班长盆尾裂略弩懊嗯令澳条希、摸晓
叭

谷艇廿嗯要令演公令褪戚嵋碗澳令卜书聪
尹

碱方今屏卜七时澳长聪令澳十婴浪公食蓄略簇械铸睐侣

衷+f时叫演峨叹令略嫩州

舜N映

`
礴O城
峨

岭Lao6州ī骤盼醒务以哪以寮叹í众骤班十樱用写忿哈具
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