
第 1 5 卷

第 1 期

无 锡 轻 工 大 学 学 报
JOU R N A LO F W U X I U NI V E R SI T YOF LIG HT I N U S T R D Y

V o l
.

1 5

1 9 9 6 No
.

1

单甘醋的高压液相色谱分析

倪永全 杜志云

(化学工程系 )

摘要 采用 H P LC 浏定 了由纯油酸和棕桐酸合成产物中的单甘醋含量
。

油 酸单甘

醋的 R F 值较棕桐酸单甘醋的略高
。

H P LC 法的 MG 浏定值与柱 色谱法 相接近
。

主题词 H P LC ; 柱层析法 ; 甘 油醋 / 单甘醋
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0 前 言

单脂肪酸甘油酷 ( 简称单甘酷
,

M G )是一种重要的非离子表面活性剂
,

常用作 W / O 型

乳化剂
,

广泛应用于食品
、

化妆品
、

医药
、

纺织等工业
。

生产单甘酷的方法通常为甘油与脂肪

酸反应的直接酷化法和甘油与油脂作用的醇解法
,

产物中含有单甘醋
、

二甘酷
、

三甘醋
,

还含

有甘油和少量未反应的脂肪酸
,

也可能存在少量聚甘油醋
。

分析产物中单甘酷含量的方法有化学分析法
、

薄板层析法
、

柱层析法
、

气相色谱法及高

压液相色谱 ( H P L C )[
`一 ’ 〕法等

。

作者采用纯度较高的棕桐酸 ( ) 91 % )和高纯油酸 ( ) 96 % )的

单甘醋标样用 H P L C 法对饱和与不饱和酸单甘酷产物进行了定量测定
。

1 分析方法
1

.

1 仪器

H P I OS O高压液相色谱
,

示差折光检测器 ( R l)
.

L Z 柱层析条件

粒度为 5拜m 硅胶载体的硅胶柱 4 火 3 0 0 m m
,

柱温 30 C
,

流动相为正 已烷一 异丙醇
,

流速

1
.

0 m l / m i n
.

L 3 分析测定

将样品溶于流动相
,

流动相中正已烷
:

异丙醇一 95
: 5

,

单甘醋含量高的样品
,

可适当增

加异丙醇用量
,

以利于样品的溶解
。

对棕搁酸单甘醋和油酸单甘醋
,

用柱层析进行分离
。

将

分离出来的单甘酷
、

二甘酷和三甘醋样用薄板色谱进行校验
。

将除去二
、

三甘油酷的样品作

为标样对单甘酷产品进行分析测定
。
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样品的测定

图 1
,

2 为用柱层析分离
、

薄板色层法检验过的高纯油酸单甘醋和较高纯度棕桐酸单甘

. ~

M G

卜M G

图 1 油酸单甘醋标准样 图 2 棕相酸单甘菌标准样

醋标准样的高压液相色谱图
。

以上述样品为基准
,

对实验室中合成的高纯油酸单甘醋和纯棕

搁酸单甘酷产物进行高压液相色谱分析
,

其图谱见图 3
,

4
.

图中的出峰顺序为三酷
、

二酷和

单醋
。

对照
“
标准样

”
和

“

样品
”

分析图可见
,

高压液相色谱分析时可将二醋和单酷的异构体予

图 3 高纯油酸单甘醋样 图 4 纯棕搁酸单甘醋样

以分离
。

由于溶剂峰与三醋重合
,

以及基线的扰动
,

对积分有一定的影响
。

且在实验室中作

者仅取得了纯的单甘酷标样
,

故仅对样品中单甘醋的含量进行了定量计算
。

测定时标样及样品的浓度约为 10 ~ 20 m g / m l
,

进样量为 20 川
.

基于色谱分析条件相同
,

且样品中单甘醋的量与标样仅差 50 %左右
,

可近似地认为峰面积与单甘醋的量成正 比
。

分

别以油酸单甘酷和棕搁酸单甘醋的标准样品为基准
,

计算各自的 R F 值 ( R F 一进样量 /峰面

积值 )
,

再按下式计算样品中的单甘醋含量
:

单甘醋% ~
样品中单甘醋的峰面积 X R F

样品重量
X 1 0 0

测定结果列于表 1
.

单甘酷样品的化学分析及柱色谱测定结果列于表 .2

由表 1 可知
,

油酸单甘醋的 R F 值为 1
.

o 62 x lo
一 6 ,

比饱和酸 (十六酸 )单甘酷的 R F 值

略高
。
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表 1 H P L C 测定结果

标 样
浓度

(m g /m l)

进样量
(拜 l )

峰面积
R F

X 1 0一 6
样 品

浓度
(m g /m l )

进样量
(拜 I )

峰面积

高纯油酸
单甘醋标样

纯棕桐酸

单甘醋标样

1 0
.

1 6 19 1 2 3 7 1
.

0 6 2
高纯油酸

单甘醋样品

纯棕搁酸
单甘酷样品

1 1
.

6 2 13 5 59 0 6 2
.

0 1

18
.

0 7 3 4 5 4 1 1 1
.

0 4 6 1 4
.

7 4 18 0 99 6 64
.

2 3

表 2 单甘醋样品的化学分析及柱层析分析结果

样 品
a一

M G

(% )

6 2
.

1 3

5 9
.

2 5

4 7
.

14

化学分析

M G [ 5 ]

(% )

甘油

(% )

柱层析
.

二甘酷
(% )

638911八jnn乙n乙n乙

高纯油酸单甘醋

纯棕桐酸单甘醋

H
e n k e l硬脂酸单甘酷

6 5
.

5 7

6 5
.

0 9

4 9
.

0 9

M G

(% )

6 2
.

4 6

6 4
.

48

4 9
.

7 2

2 4
.

7 0

2 9
.

4 0

3 6
.

4 9 1 2
.

59

, 采用 化学分析法中甘油含量为基准
,

对柱层析结果进行归一化处理

由表 2 可知
,

饱和酸 M G 的化学分析数值与柱层析的结果相接近
。

而不饱和酸 的 M G

含量远低于化学分析法的 M G 含量
,

这可能是高氯酸氧化法测定总单甘酷 a( + 印含量时不

饱双键被氧化所致 s[]
。

故高氯酸氧化法不能用来测定不饱和酸单甘醋中的总单甘酷含量
。

对照表 1 和表 2 可知
,

H P L C 的分析结果略低于柱层析的分析结果
,

高纯油酸单甘酷和

纯棕搁酸单甘酷产物 中 M G 含量的测定值分别比柱层柱法的低 0
.

45 %和 。
.

25 %
.

棕桐酸

单甘酷中 M G 的 H P L C 测定值较化学分析法低 0
.

86 %
.

3 结 论
H P L C 测定不饱和酸单甘酷的 R F 值 比饱和酸的略高

,

饱和
、

不饱和酸单甘醋产物中的

M G 含量与柱层析分析值相接近
。
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