
（三）确定各馏分的主要成分

在反应混合物减压蒸馏后，测定各馏分主要成

分是用15060mm的硅胶板进行的。分别点上已知

样、原料、第一馏分、第二馏分、第三馏分。如前

展板、吹干、显色如下：

从图3可以看出 第一

馏分中几乎都是 原料，第

二馏分中原料占大部分，

第三馏分中几乎都 是所 需

产物。用气相色谱测定的

结果与薄层色谱 分析的相

符。

经试验本法检测灵敏度：对间-苯氧基甲苯和

间-苯氧基苯甲醛的最小检出量分别为0.15g，
0.227g。经实际应用可看到薄层色谱分析对科研

起到了很好的促进作用，具有操作简单，使用方

便，速度快，效果好，成本低等特点。
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芥子苷主要酶解产物的色／质联用分析
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菜籽粕是重要的饲用蛋白资源。由于粕中含有

水溶性芥子苷，在动物体内会酶解成油溶性毒物，

如异硫氰酸酯、腈类等，使粕的应用受到限制。各

地芥子苷种类不一，酶解产物也不完全相同。因此

研究芥子苷酶解产物具有重要意义。关于国外十字

花科植物中芥子苷酶解产物的色／质联用分析已有

报道 1。但未 见有关中国菜籽粕中芥子苷酶解产

物的报道。本文探讨了芥子酶的制备及酶解芥子苷

的技术，并用色／质联用技术对酶解产物进行定性

分析。

实 验 部 分

（一）仪器和试剂

VG-ZAB-HS双聚焦GC-MS联用仪；20PR

-5冷冻离心机（日本日立公司），0.01mol/L抗坏血

酸溶液；柠檬酸-磷酸氢二钠缓冲液(pH7)；二氯甲

烷椤、乙醚、乙醇均为分析纯。

（二）芥子酶的提取

将150g白芥籽研成粉末状，加冰水450ml，置

于冰箱（4）中过夜。用冷冻离心机在-2 ，5000

r/in下离心冰水提取物16min，分出上层黄色清
液。置冰浴上，缓慢加入用冰水冷却的等体积乙醇

（90％）。将生成沉淀物冷冻离心15min，弃去清

液，加冰水冷却过的乙醇（70％）400ml，洗涤沉

淀，再次离心。再用冰水冷却的蒸馏水稀释沉淀至

200ml后离心，分出上层清液。此为酶水提液，经

冷冻真空干燥24h，得白色絮状的芥子酶结晶。

（三）样品处理

粕应预先干热钝化，即将粕置于100℃恒温箱

内0.5h。取出，用乙醚洗涤至澄清。称取以上干

燥的粕2.5g，置于带磨口塞的平底烧瓶中，加入

100mg酶 （或25ml酶水提液），25ml缓冲液，

3ml抗坏血酸溶液，于50℃恒温水浴上水解2h，

冷至室温。加入25ml二氯甲烷，在振荡器上振荡

2h。静置，分出二氯甲烷乳浊液层。在1000rmin

下离心，分出二氯甲烷溶液，加少许无水硫酸钠，

得澄清溶液，以用于色／质联用分析。

（四）分析条件



色谱条件：SP-1000玻璃开管柱，2.5m

φ0.25mm，柱温50℃(5min)
5 /min

100 (5min)

5 /min
150 。进样器温度200 。分流比100

:1。载气（He）流量6.2ml/min。

质谱条件：EI源，70eV，加速电压8000V，分

辨率2000，质量扫描范围40—400a.m.u。指数式扫

描，速率为2S/10倍程。回扫时间0.5s。

结 果 与 讨 论

（一）芥子酶的提取及酶活性的测定

采用普通黑芥籽制备酶，其活性低。采用新鲜

白芥子制得的酶，酶解效率达84.3％ （表1）。若

缺少冷冻干燥设备，也可采用酶水提液直接酶解。

为除去由白芥子带入的酶解产物，须用200ml乙醚

分4次萃取酶水提液。酶水提液应现配现用，不宜

存放。

表 1 酶活性测定结果

（二）酶解条件

实验证明酶解温度以50℃为宜。酶用量大于

30mg/g样品，响应值趋于稳定。加入少量抗坏血

酸可提高酶的活性。若酶解产物浓度过低，可将二

氯甲烷提取液置于冰浴中，让氮气流过液面而不鼓

泡。这种浓缩方法的回收率达97％。

（三）色/质联用定性结果

河南菜籽粕中芥子苷的主要酶解产物的色谱分

离结果见图1。根据各峰的EI谱，查找标准图

谱[2]，结果见表2。芥子苷的主要酶解产物为异

硫氰酸酯和腈类。
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表 2 河南菜籽粕中芥子苷的主要酶解产物

Analysis of the Major Products of Enzyme Hydrolysis
of Glucosinolates by Gas Chromatography/Mass

Spectrometry Shi Jian,Zhou Yiquan  Department
o Chemistry,Naning University,Wang Rong,
Bejn Medical University,Wu  Hming,
Deartment of Chemistry,Nanjing University.

Myrosinase was extracted from white mustard
seeds and was used for enzyme-hydrolysis of
glucosinolates.GC-MS was used for identifying
the major products of enzyme-hydrolysis.The
separation was accomplished on SP-1000 glass
capillary column with two-step temperature
programm.The constitutional formulas of eleven
components were determined.


