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糖离子色谱分析进展

祝耀初 胡德哗 张 奇

(中央研究所 )
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糖是人类赖以生存必不可少的食品之一
,

又是很多工业部们的重要原料
,

对它的分析测

定 已成为分析化孚中很重要的一个方面
。

分析测定糖的方法很多
,

总糖的测定通常采用化学法〔’习
,

由于这种方法不能提供糖组分

的信息
,

干扰也多
,

所 以现在一般都采用色谱法阁
。

最早用于分析糖的色谱法是 ]9 46 年 P a卜

t r记 g e [a] 开创的纸色谱 (P c )法
,

这种方法设备简单
,

可分离不 同种类的糖
,

但对结构类似的

糖分离不好
,

定量精度差
,

操作时 间长 [1.
2 〕

,

分析糖的第二种色谱法是气液色谱 (G L c )法
,

1 9 5 8 年 M 。In ne s 〔‘〕首先采用该法分离各种糖
。

由于配用合适的检测器
,

获得了较高的灵敏

度
,

但因糖的挥发性差
,

分析时须先将糖制成易挥发的衍生物
,

该过程较费时
,

衍生也难以达

到定量
,

另外衍生后一些糖的分离也存在间题
,

所以给正确定量带来一定的困难 〔2 ,
。

分析糖

的第三种色谱法是薄层色谱 (T L C) 法
,

1 96 1 年由 St ah l[5 〕等最先研究
,

这种方法虽所用设备

简单
,

但
.

也存在同 Pc 法类似的问题
。

高效薄层色谱 (H PT L c )法「6
,

’〕的发展弥补了经典 T L c

分析糖的不足
。

高效液相色谱 (H PL c )是第四种分析糖的色谱法
,

始于 1 9 7 3 年
,

当时 Br ob
-

s t , 〕用离子交换树脂分离了甜味剂 中的糖
,

由于 H PL c 分析糖不存在上述几种色谱法的缺
点

,

所以问世以来其进展速度之快是其他色谱法所不能 比拟的〔’〕
。

H P L c 分析糖
,

一般使用

折光检测器 (RI )
,

但这种检侧器的灵敏度低
,

且不适宜做梯度
。

H P L C 常用的氨基键合硅胶

柱对某些糖的分离以及在柱的使用寿命方面 尚有不足 〔g
·
’

0jo 离子色谱(lC )法中用高性能阴

离子交换 (H P A c )柱
,

配合脉冲安培检测器(P A D )分析糖是一种卓有成效的糖的色谱分析

法〔” ]
,

具有灵敏度高
、

选择性好等特点
.

这种方法在 1 9 5 1 年首先由 H u g h e s 和 Jo h s o n 〔’2 ,报

道
,

详见
‘

本文检测部分
。

自 1 9 4 6 年创立 Pc 法分析糖至今 已有 46 年历史
,

本文除 Ic 外
,

对另外几种色谱法分

析糖仅弓l入起始文献
,

其他文献则从略
。

以下就 lc 对糖分析在分离型式
、

检测方法和应用等

方面作一简单介绍
。

1 分离型式

收稿 fl期
: 1 9 9 1 一

1 1
一
0 8



丫

第 2 期 祝耀初等
:

糖离子色谱分析进展 17 7

1
.

1 阴离子交换分离

糖是一种多经基的醛或酮的化合物
,

具弱酸性
,

当淋洗液的 p H 在 12 一 1 4 时
,

会发生离

解 〔‘3〕
,

所以能被阴离子交换树脂保留
,

并且糖的离解随淋洗液的 p H 增大而变得更容易
。

几

种常见单糖和二糖的电离常数列于表 l[l
‘

,
’5〕

,

用 p H 为 12 或更大 p H 的 N a o H 溶 液作淋洗

液可实现糖的分离
。

淋洗时 N a o H 的浓度一般在 0
.

1一 0
.

1 5 (m 。 l/ L )[
‘6

·

”
,

’日〕
,

也有稍低 [ ‘”〕和

稍高[z0 〕一些的
,

但浓度小于 0
.

00 1 m ol ,’L 时
,

检测反应将难以进行
,

此外还有用 Ba (o H )
:

作

流动相的 [川
。

表 1 糖的电离常数 尸枷

化合物 尸 K a

化合物 尸 K a

葡萄糖 12
.

35 蔗 糖
‘

12
.

51

半乳糖 12
.

35 乳 糖 11
.

98

甘露糖 12
.

08 麦芽糖 ”
.

洲

果 糖 12
.

03

图 〕 1 1 种糖的色谱图

柱子
:

HPI c 一A 洲或 H P Ic 一
人s6 A

:

琳洗液
: 几

对 ^ 5 6 柱
,

1 5 0m m o 一/ L N a o H
,

1一 Zm 一/ m in

对 A S 6 ^ 柱
, 1 00 m m o 一/ L N a o H ; 0

.

sm 一/ m in

检测方式
:

脉冲安培检测
。

1
.

木糖醇 2
.

山梨糖醇 3
.

鼠李糖 4
.

阿拉伯糖

5
.

葡萄糖 6
.

果 糖 7
.

乳 糖 8
.

蔗 糖

9
.

棉子糖 10
.

水苏糖 11
.

麦芽糖

图 2 梯度淋洗的色谱图

\ 色谱柱
: e a r b o pa e P ^ x (j x 2 5 o m m )

淋洗液 1 :
1 0 0m m o 一/ L N a o H ,

淋洗液

2
:

去离子水梯度淋洗
,

流速 1
.

Om l/ m in
.

脉冲安培(金电极 )检 测
,

柱后加 N a 0 H

1
.

鼠李糖 2
.

阿拉伯糖 3
.

半乳糖

4
.

葡萄糖 5
.

木 糖 6
.

甘露糖

据报道 〔2 2〕,

用 0
.

z sm o 一/ L N a o H 作淋洗液
,

在 z sm ln 内可分离出 2 2 种糖
,

见图 i
,

如果

采用 N a o H 加去离子水作梯度淋洗
,

柱后加 N a 0 H
,

则在 3 0 m in 内可成功地分离常见的 6

种单糖
,

见 图 2[ 周
,

若不具备梯度淋洗及柱后加碱条件
,

则采用 B a (o H )
2

和醋酸溶液作淋
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洗液
,

同样可以实现 8 种常见单糖的分离
,

见图 312
2〕

,

但这种操作要求较严格
,

主要是防止

C o 墓一 和 5 0 芳
全
与 B a ’+

形成沉淀危及泵和柱子
。

对聚合度较高的低聚糖的分析可通过提高淋

洗液的强度或淋洗液中加人 乙酸钠来实现
,

见图 411
3〕,

这两种做法均能缩短低聚糖的保留
。

15
.

0 17. 5

去
.

1,0 ,乌
一

先
公

}
- 一 ~

-
一- 一一一r - ee es - r 一一一

-
- 一 一r ee

I「

一
5

坏J一
。

图 3 B a (O H ) :

作淋洗液的色谱图

色谱柱
: H Pl c 一A s 6 或 H PI c 一A s 6A ;

淋洗液及流速
:
lm m o 一/ L

B a (O H ) 2一 0
.

1 2 5m m o l/ L H O A C ,

1
.

0 m l/ m in
,

检测方式
:

脉冲安培
。

1
.

岩藻糖

2
.

脱氧核糖 3
.

阿拉伯糖 4
.

半乳糖

5
.

节厅萄糖 6
.

木糖 7
.

甘露糖 8
.

果糖

图 4 低聚麦芽糖的色谱图

淋洗液
:

0
.

2 m o 一/ L N a o H ,

0
·

2 m o l/ L c H ,

c o 0 N a
.

」 m l/ m 呱检测方法
:

三重脉冲安培
;

色谱柱
: H Pl c 一A S6 阴离子交换柱

,

3。℃ 恒温
。

阴离子 交换分离可采 用强碱型 阴离子交换柱
,

如 Di 。n e x 公司的 H PI c
一

A s 6 柱 [ls 〕和

H A M IL ,
’

o N 公司的 PR P
一

x 1 0 0 及 R e x
一

1 0 柱 [ ’5〕等
。

糖的阴离子交换分离是 Ic 的新进展之一
,

据报道[l 5〕
,

分析过程 中阴离子交换的保留值

随糖的分子尺寸增大而增加
,

因此这种分离形式糖醇在先
,

随后是单糖
、

二糖
,

余此类推
。

温

度变化对糖的洗脱有影响
,

总的趋势是升高温度保留提前
,

温度的影响程度与糖分子的大小

有关
,

低聚糖> 二糖> 糖醇 > 单糖[z4 〕
。

流动相的 p H
一

直接影响淋洗液的强度
,

改变糖的电离

度
,

影响糖的选择性〔’5〕
,

为了获得高的灵敏度
,

要求流动相维持有高的 p H 中
8

·

川
。

l
·

2 配位体交换分离

配位体交换分配型式是糖混合物分离的一种很早就使用的方法郎
·

’叼
。

用阳离子交换树

脂与金属离子接触生成金属一离子交换树脂离子对
,

进行色谱分析时
,

在洗脱过程中糖与流

动相配位体争夺吸附在树脂上的金属离子以形成新的络合物
,

利用各种糖与金属离子形成

络合物能力的差异达到各种糖的分离卿〕
。

配位交换分配型式的固定相是 4 % 一 8 %交联的聚苯乙烯磺酸盐
,

通常用去离子水作流



第 2 期 祝耀初等
:

糖离子色谱分析进展 1 7 9

动相
。

最普通的配位体交换分离柱是钙型聚苯乙烯磺酸盐柱
,

用这个柱子分离糖见图 5[
’弓〕

,

分离时通过糖分子上负电性的氧原子和固定相上正 电性的金属阳离子 (钙离子 )之间的立体

排斥和静电吸引起作用
。

在流动相 中加入 :l0 % 一 40 %的乙睛可改变配位体交换

分离的色谱选择性或通过改变进入聚苯 乙烯磺酸盐上 的金

属平衡离子来实现
。

据报道 [l5 〕
,

钙型柱对葡萄糖具优 良的选

择性
,

铅型柱对糖醇具良好的选择性
,

而对有机酸和低聚糖

则分别选用氢型柱和银型柱 比较合适
。

在常温条件下配位交换分离结构类似的糖
,

其分辨率和

柱效并不好
,

所以这种分离型式常在较高温度 (80 一 9 0o c )下
.

进行 [l 3
,

, 5
,

28j
,

因为提高温度既降低了流动相的粘度和压力要

求
,

同时对 固定相与流动相之间的分配比以及旋光性的变化

都有利
,

这样不仅改进了柱效
,

而且使得多种糖的
a
和 刀异

-

构体之间成一种平均选择性
,

因而呈单一的峰洗脱
。

例如在

室温或接近室温的色谱条件下
,

许多种糖会部分分解成两种
异构体

,

这是因为旋光变化的动力学要比配位交换动力学慢 图 5

得多的缘故
,

对柱子采取加热可以避免这种现象
,

但是 用折

糖与聚苯乙烯磺酸盐平衡离

子钙的配位交换相互作用

光检测器时
,

温度提高对检测不利
。

此外
,

对低交联的配位交换固定相其可压缩性应给予注

意
,

因为这种可压缩性会造成柱填充床的收缩
,

在柱 内形成空隙
,

从而严重影响柱效和分辨

率
,

操作时宜在低流速下进行
。

图 6 用硼酸复合离子交换色谱分离糖

色谱柱
:

1 5 0 只 0
.

6 2 e m , 1 0 A m sn e x A 一
2 7 阴离子交换

树脂
; 用糖类分析器以硼酸盐缓冲液作梯度洗脱

p

峰号鉴定
:

卜脱氧核械 2
.

蔗糖 3
.

棉子糖 确
.

纤维二糖

5
.

麦牙糖 6
.

乳糖 7
.

鼠李糖和核糖 8
.

liI’露糖

9
.

果视} 1 0
.

阿戊糖 11
.

半乳糖 12 山梨糖和木撤

J 3
.

葡萄糖 }4
.

蜜二糖

不久前
,

o k a d a 〔2。〕在分析糖时
,

将山

梨醇
、

果糖等加到硼 酸水溶液 中组成 多

元醇的酸性络合物溶液
,

用这种溶液 作

流动相
。

在色谱分析过程 中
,

山梨醇
、

果

糖作为一种配位体与被分析的其他糖进

行配 位交 换
。

‘

o k ad a 利 用 这 种方法在

T s K
一

ge l s c x H + 阳离子交换 柱上 实现

了多种糖的分离
,

并指 出
,

硼酸 的 尸汀

一
9

.

:
,

而在 。
.

sm 。 ! / L 白石谋糖水溶液中

其 p 气 一 4
.

5咖〕
,

可见果糖促进了硼酸的

离 解勿〕
,

提 高 了溶液 的酸度
,

使溶 液 的

p H 降低卿〕
,

扩大了糖洗脱的种类
。

这就

是说
,

由于果糖
、

山梨醇等加入到硼酸淋

洗液中后
,

使得原先不能洗脱 的聚糖
、

简

单的醇
、

乳糖
、

葡萄糖
、

果糖均能实现 洗

扛�架誉

脱和检测
,

不仅如此
,

还有可能实现对其他的单糖以及糖醇的洗脱和检测〔川
。

1
.

3 糖
一

硼酸根络合物的阴离子分离

上面介绍了山梨醇
、

果糖等和硼酸通过形成配位络合物的途径以配位交换分配型式在

阳离子交换柱上分离各种糖
。

还有一种 型式即是糖和硼酸根离子间形成一种阴离子络 合
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物〔’”
·

艺 ,
·

“2〕
。

‘

糖+ B O 且
-

一
糖

·

B鲜
-

作阴离子交换色谱分析
。

用这种方法 曾成功地一次分析了 14 种糖类化合物 , 〕
.

见图 6 所

尔
。

Be 八 r a n d [3l 〕等人研究了糖与硼酸之间的络合
,

发现糖与硼酸根离子的络合 比硼酸强
,

并

导出了比 o k a d a 吻厦普遍适合的糖和硼酸根之间络合的数学模型
。

糖和硼酸根之间形成络合物的阴离子交换分离有较好的选择性
,

然而因糖和硼酸根之

间缓慢而复杂的平衡动力学过程
,

使色谱效率降低
,

分析时间延长
,

因而这种分析技术的普

遍推广仍受到一定程度的限制
。

2 检 测

�一讼加咬\改V朴父

用三重脉冲安培检测技术

能满足 加 检测糖时灵敏度高和

选择性好的要求
。

该方法利用糖

在强碱性溶 液中能离解的特点
,

用强碱型的阴离子交换柱进行分

离
,

再用三重脉冲安培 检测 器

(P A 。 )进行检测
d P八D 是在单 电

位安培检测器的基础上发展起来

的
。

单电位安培检测器测定糖时
,

反应产物会沉积在电极表面致使

电极
“
中毒

” ,

P A D 可克服这个缺

点
。

检测过程〔’3 , 为
:

在第一脉冲

电位时
,

被检测的糖在 电极 (金 )

表面发生氧化
,

仪器瞬间采样测

量氧化电流
;
第二脉冲电位为清

户 一 0
.

4

一 0
.

8

}

一
~

- 一12 0 18 (1 24 ‘) 30 () 0 60 12 0

m S

图 7 检测糖时的三重脉冲安培检测器的电位程序

注
:

在 忍 J

电位开始 相一 5 6
.

7 m s
时氧化电流侧定采样

。

洗电位
,

清洗电极上形成的氧化产物
;
第三脉冲 电位为负电位

,

再次清洗 电极
。

三重脉冲在较

短的周期内循环进行
。

反映在电极上的反应可以用下列反应式表示 [l ’〕:

a
.

糖分子的吸附和吸附氢的阳极氧化
:

H H

} }
R 一一C

es 一一O H

一
( R 一℃一。 H ) 吸附十 (H

·

)吸附
lH

(H
·

) 吸附

一
H + + e

b
.

由上述反应形成的 A u (O H ) 电催化
,

吸附的糖被氧化
:

H|

( R一仁一州。H ) 吸附 十 A u ( o H )

一
A u + R e o o H + ZH + + Z e

。
.

覆盖在电极表面的金属氧化物阴极还原
。
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整个过程在 3 6 0 m s
内完成

,

脉冲程序见图 7[
”

·

’3〕
。

为了说明高性能阴离子交换 (H P A c )分离配合 PA D 对糖检测具有选择性好
,

灵敏度

高
,

检测精度好的特点
,

现把 H PA c
一

PA D 与 H PL c
一

R I 作比较
.

以予说明
。

选择性比较[3s 〕见图 8 和 图 9
,

所分析的是 ]0 种单糖和 l 种二糖的混合物
,

从图中可 以

看出 H P A c
一

PA D 能将 10 种单糖和 1 种二糖都检测出来
,

而 H PL c
一

R r 明显地只能检测出 7

种糖
。

检测限和检测精度的比较见表 2田〕
。

H P LC
一
R l

侧咨

5 {0

~ -
— 一 - - r

.

一
- - - , , ~ ~ ~ , ~

{ 5 2 0 夕气
l匕 为

—
图 8 H P A c

一
P A D 检测糖的色谱图

色谱柱
: o so n e x e a r b o P a 。 P A I(2 5 0 X 4m m ) ;

流动相 (A )H P Le 级水 9 3 % + (B ) 5 0 m m o 一/ L

N a 0 H 一 1
.

sm n l o 一/ L N a 0 A C 7 %
,

1 5m in 后梯度升至 1 00 % (a )
,

保持 2 5 m in
,

流速 0
.

sm l/ mi
n

.

室温
。

峰号
:

1
.

肌醇 2
.

核糖醉 3
.

岩藻糖 d
.

阿拉伯糖

5
.

鼠李樵 6
.

半乳糖 7
.

葡萄糖 8
.

木糖

9
.

甘露糖 10
.

核糖 IJ
.

乳糖

图 9 H P L c
一
R l 检测糖的色谱图

色谱柱
: B e ek m a n 一

转
一
sp h e r o s o l又 7

·

5 糖柱

(3 0 0 x 7
.

5 m m ) ;流动相 H p L e 级水
,

流速 0
.

sm l/ m in ;温度 ss
oe

.

峰号
: 1

.

乳糖 2
.

葡萄糖 3
.

木糖
,

半乳糖
,

鼠李糖和甘露糖 月
.

阿拉1自糖和岩藻糖

5
.

核糖醇 6
.

甘露糖醉 7
.

核糖

表 2 H P A C
一
PA D 和 H P L c

一

RI 对糖分析的检测限和检测精度
,

H P A C 一P A O H P L C 一 R l H P A C 一P A O H PL C 一R l

亡�O口只�八U口亡nnU曰二,‘亡d11C乙O‘q口11]]
了人

异麦芽糖

纤维素二糖

麦芽糖

肌 醇

赤辞醉

核糖醇

甘露糖醇

岩藻糖

2 一

脱氧
一D 一

核糖

2 一

脱氧
一D 一

葡萄糖

0 2 4

0
.

1 5

0
.

3 0

0
.

6 0

0
.

3 5

0
.

9 5

0
.

7 5

0
.

8 0

0
.

9 5

0
.

2 5

0
.

2 0

0
.

O
.

0
.

3 0

0
.

05

0
.

] 0

0
.

12

0
.

2 0

0
.

2 5

0
.

5 0

0
.

2 5

0.0.

�Un�nOJ内btt

⋯
nUC�nU

,�口二n6CU勺J工勺00亡」9‘111]]9‘,‘,�

O
.

0
.

0.0.



1 8 2 无 锡 轻 工 业 学 院 学 报 第 1 1 卷

续表 2

H P A C 一P A D H P L C 一 R l H P A C 一P A D H P L C

鼠李糖 0
.

3 4 0
.

5 5 0
.

3 6 2 0

阿拉伯糖 0
.

40
.

0
.

5 0 0
.

3 4 ] 6

半乳糖 0
.

36 0
.

6 0 0
一 4 0 12

葡萄糖 0
.

4 0 0
.

5 5 0
.

4 0 2 0

木 糖 0
.

35 0
.

朽 0
.

牡 8

甘露糖 0
.

4 0 0
.

9 0 0
.

5 0 8

核 糖 0
.

4 5 1
.

2 0 0
.

5 0
.

5 0

一
~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ , ~ , ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ - -

一
一一

一
-

. -
.

一-
一

.
~

‘

- -
一-

,

资 色谱柱同图 8 和图 9
.

H P L c
一

Rl 测试条件也同图 8
.

H PA c 一P A D 淋洗液为

1 5m m o , / L N a
d H 一 1

.

sm m o 一/ L N a o A e ,

运行 zsm in 后梯度升至 so m m o l/ L N a o H ,

保持 1 5 m fn
.

, , 注射 1 0 针标准液
。

对于 H P A e 一P A o 浓度为 lm g / L
,

对 H P L e 一R I为 Zom g / L
.

进样量 H PA c 一 P A D 为 2 0如l进样环进样
, H P Lc 一

Rl 为 20 川 进样环进样
,

超过 2如 ! 分离

变差
。

, 二 、
信噪比(s /N = 3)

.

H P A c
一

PA D 对糖的检测灵敏度比 H PL c
一

Rl 几乎高二个数量级即
·

’‘〕
。

从表 2 可见
,

检

测精度 H P A c
一

P A D 也比 H PL c
一

R l 好
。

此外
,

国内据朱岩〔’7湘〕等报道和孙群郎〕等的最新研

究报道
,

他们选用 H PA c
一

P A D 测定了各种糖的灵敏度
,

线性和标准偏差
,

同样获得 了很好

的结果
。

表 3 是朱岩等人在上述检测器上测得各种糖的线性范围
,

相关系数以葡萄糖
、

果糖

和蔗糖为代表在 0
.

9 9 9 7 与 0
.

9 9 8 7 之间
。

表 3 H P A c
一
P A D 对各种糖的线性范围 (5 印 l进样)

’

粗奢 甘露醇 鼠李糖 葡萄糖

线性
. ’

范围

(产s / m 一)

4 0 0 4 0 0

果糖

4 0 0

乳糖

4 0 0

蔗糖

2 0 00

棉子糖 麦芽糖

2 5 0 0 2 5 0 0

1 一 4 0 0 1一 4 0 0 8 一 2 0 0 0 8一 2 00 0 1 5 一 4 0 0 0 1 5一 4 0 0 0

.

色谱柱为 o io n e x A G 6
一A s 6 柱

, ,

单淋洗液标准曲线过原点
,

数据未加括号
;括号内为梯度淋洗测得的数据

。

s m al l 等人最初用电导检测器分析了无机阴离子郎〕
,

后来人们用这种检测器和阴离子

交换柱相配合用来分析糖[zl 〕
。

在强碱性溶液里由于轻基的当量 电导 比糖阴离子的当量电导

大
,

所以检测时糖以负响应的形式被检测(即电导减少出负峰 )
。

也有人用 H 斗型阳离子交换

柱配合电导检测器 以硫酸的稀水溶液〔3 7〕或硼酸溶液〔29] 作流动相分析糖
,

裁对糖在酸性 淋洗 、

液 中用 电导检测器得到负峰的响应机理作了分析
。

用电导检测器分析糖方法比较简单
,

代表

性的检测限在 l x lo 一“一 l x 一 ‘m ol / L
,

灵敏度相当于柱前衍生
,

柱后反应的紫外检测 法和

电化学检测法
,

略高于折光检测[s0 〕
。

此外
,

还有人研究用电位检测器测定糖[28 〕
,

灵敏度略好

于折光检测器
。

旋光检测器是一种很有发展前途的糖的检测器
,

虽然该检测器 目前尚未普及

推广
,

但由于其灵敏度
、

选择性都较好[ss
,
3幻 ,

并能做梯度洗脱
,

所以旋光检测器似乎很适合

于糖的分析测定
,

预计这种检测器今后有可能成为分析糖的另一种有用的检测器
。
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3 应 用

在食品和饮料制品方面应用 Ic 分析糖最为广泛
。

近年来在生物医学方面也相继有所报

道
, H PA c

一

P A D 的研制成功更促进了 Ic 分析糖的应用
,

见表
·

4
.

表 4 Ic 枪的应用

序号 应 用 方 法 文献

9101213阴离子交换
一

脉冲安培检测

同(l )

配位交换
一

脉冲安培检测

亡dRU,且‘.1

厅只犷�偏.一刁卫

柑桔汁中糖的测定

蜂蜜中糖的测定
_

饮料中糖的检测

测定血清中的葡萄糖和半乳糖

检测苹果汁
、

草毒酸奶中的糖

检测橙汁中的糖

医药研究中的环糊精测定

方法研究
;
酒样中桔子汁中

糖的分析

方法研究

方法研究
;酒样中糖和有机

酸的同时测定

方法研究

大豆粉中糖的分析

低聚糖和高聚糖

( o P z
一
2 2 )的分析

方法研究

方法研究

糖和有机酸的同时测定
;

牛奶
、

酒样的分析

土壤
、

动植物废品中糖

的提取和检测

干乳酷中糖的掺假检验

饮料中糖
、

有机酸等分析

尿中糖的检测

液相色潜在生物医药中的应用

测定饮料中的糖及试剂级

蔗糖中的转化糖

方法研究

方法研究

方法研究

婴儿食品中糖的检测

食品中糖的分析

酒类样品中糖的测定

一

同 (1 )

配位交换
一

折光检测

配位交换
一

电导检测

同 ( l )

同( l )

阴离子交换
一

电化学检测

同 (l )

同 ( 1) 并与电导检测作比较八U
,胜�,11 .1

勺‘ROJ�n乙,‘n‘同 ( 1 )

配位交换
一

电位检测

配位文换
一

间接电导检测

,‘.nj
月q咭.且�.1‘‘

OdJ叨肖了O�ndqo曰,J叹O通q

硼酸络合
一

电导检测

同 ( l )
,

并与高压液相色谱
-

折光检测相比较

同 ( 1 )

同 ( 5 )

配位交换
一

旋光检测

涉及离子色谱法

内匕月r
‘.11
几

1 8

1 9

[弓乙伪口
月叼S魂b叮口月叨

.拐J
皿J�J峨J闷刀q同 ( 8 )

糖
一s p 1 01 0 柱

一

脉冲安培检 测

配位交换
一

安培检测

同 ( 8 )

同 ( 5 )

配位交换
一

柱后衍生紫外检测

阴离子交换
一

柱后衍生
一

紫外检测

lCl乙q口‘q�匀nb,�O
‘�,曰,‘,曰心‘
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4 几点说明
a

.

用 H PA c 中A D 分析测定糖的唯一缺点是由于检测过程属于氧化检测
,

所以象甲醇
、

丙醇等有机改进剂在实验过程中不能使用
。

b
.

流动相 的脱气问题是十分重要 的
,

流动相中的气体不仅会影响到高庄泵的正常运

转
,

在 H P A c
一

P A D 分析样 品时还会影响基线稳定性
,

有人[3# 〕曾采用 H e
气鼓泡除去流动相

中溶解的空气
,

并保持容器 内一定的 H 。
气压力

,

以防止吸入空气
。

淋洗液 N a o H 吸收 e 0 2

后会形成碳酸盐
,

这种盐可起
“

置换离子
”

的作用 [s3 〕
,

缩短组分的保留值而使分辨率变差
。

配

制 N a 0 H 淋洗液不宜直接用固体 N a o H
,

应用不含碳酸盐的
·

50 % N a o H 溶液的稀释液
。

c
.

P A D 的金电极使用较久后其表面有可能变得稍微粗糙
,

影响基线的稳定
。

此时有必

要对极表面
.

进行抛光
,

但机械式 的研磨是绝对不可取的
,

必须严格遵守说明书上关于抛光的

技术要求
,

在专用的抛光材料上有规律地轻轻抛光 电极表面
,

以便充分而有效地除去吸附在

电极表面上的微量反应产物及可能沉积于电表面的溶液里的微少杂质
。

d
.

H PA C 柱每次使用结束后用 比流动相稍浓一些的 N a 0 H 溶液冲洗
,

如有人〔
‘
, R〕用 22 。

拍 ol / L N a o H 溶液作流动相
,

实验结束后用 2 00 m m ol / L N a 0 H 溶液冲洗柱子 10巾 jn ,

据报

道这样做后能使保留值具有很好的重复性
。
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