
!""# 年 $ 月

%&’(&)* !""#
色 谱

!"#$%&% ’()*$+, (- !"*(.+/(0*+1"2
!"#$ !+ %"$ $

$$"

收稿日期：!"",-"+-"$
作者简介：姜聚慧，女，硕士，讲师，从事分析化学研究，./0：（"+1+）++!#12#，3-4&50：65&’76(8(5""9: $;+< =>4<
基金项目：河南省新乡市科技发展计划项目（",?$$#）<

反相高效液相色谱法测定糠酸和糠醇
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& & 糠醛、糠酸、糠醇是重要的有机化工原料，糠醛（ 呋喃甲

醛）化学性质 活 泼，经 深 加 工 可 以 制 取 糠 醇（ 呋 喃 甲 醇）、糠

酸（ 呋喃甲酸）和 呋 喃 等。 以 糠 醛 为 原 料 制 备 糠 酸 时，在 强

碱性介质和催化剂存 在 下，糠 醛 经 空 气 氧 化、硫 酸 酸 化 可 制

得糠酸，但在反应中有大量副产品糠醇产生［$］。因此反应液

及产品中糠酸、糠醇和 糠 醛 含 量 的 准 确 测 定，对 于 优 化 反 应

条件、监控生产过程、保 障 产 品 质 量 至 关 重 要。本 文 采 用 反

相高效液相色 谱 法（*+),+-.）同 时 分 离 测 定 了 糠 酸、糠 醇

和糠醛，方法简便快速，灵敏度高，定量准确。

!" 实验部分

& & （$）仪器和试剂：,+ $$"" 高效液相色谱系统（ 包括在线

真空脱气机、四元泵、二极管阵列检测器、自动进样器以及液

相色谱系统 ,+ 化学工作站）。/! +""" 紫外 )可见分光光度

计（ 日 本 岛 津 ），0,1)+. 型 数 字 式 精 密 酸 度 计。 甲 醇 为

,+-. 专用试剂；其他试剂均为分析纯；实验用水为超纯水。

& & （!）色谱条件：色谱柱为 (##2345 .$9（!#" 44 6 ,A ; 44
3A 7A ，# !4）；流动相为甲醇 )水（ 用稀硫酸调至 0, ,A "）（ 体

积比为 !"B 9"），流速 $A " 4- 8 439；检测波长 !!" 94；柱温为

室温；进样量 $" !-。

& & （+）标准溶液配制：精确 称 取 糠 酸、糠 醇、糠 醛 标 准 品 各

#" 4:，分别用流动相溶解并 定 容 至 #" 4-，得 $ : 8 -的 标 准

储备液，于 , ; 下保存。

& & （,）样品处 理：准 确 称 取 糠 酸 产 品，用 流 动 相 溶 解 并 稀

释到所需浓 度。准 确 量 取 一 定 量 反 应 液，用 稀 硫 酸 酸 化 至

0, , $ "，再 用 流 动 相 定 容，稀 释 至 所 需 浓 度。 样 品 经 "A ,#

!4 滤膜过滤后进样。

#" 结果与讨论

& & 在最佳实验条件下，混合标准溶液中 + 种组分在 $" 439
内完全分离，其色谱图见图 $。

图 !" 混合标样的色谱分离图

$ $ 糠酸；! $ 糠醇；+ $ 糠醛 $

# ! !" 检测波长的选择

& & 用紫外 )可见分光光度计测得糠酸、糠醇、糠醛的最大吸

收波长分别 为 !,!，!$9 和 !1, 94。在 !1, 94 处，糠 酸、糠

醇吸收很小，在 !!" 94 处，糠酸、糠醛有较大吸收。在反应

液中，糠醛几乎反应完全，不含糠醛，因而本实验主要是测糠

酸和糠醇，故本实验选择 !!" 94 作为检测波长。

# ! #" 流动相的选择

& & 经过试 验，选 甲 醇 )水 体 系 为 流 动 相 可 达 到 分 离 目 的。

流动相流速定为 $A " 4- 8 439时，改 变 流 动 相 中 甲 醇 比 例 时

发现，随着甲醇比例 的 提 高，各 组 分 的 保 留 时 间 均 缩 短。当

甲醇体积分 数 大 于 +"< 时，色 谱 峰 不 能 完 全 分 离；而 小 于

$"< 时，出 峰 时 间 太 长，且 峰 形 不 好；当 甲 醇 体 积 分 数 为

!"< 时，出峰时间较理想，且分离完全。

& & 用稀硫酸调节流动相的 0, 值，考察糠酸、糠醇和糠醛 +
种组分在 0, 为 !A # C 1A " 时的分离情况。0, = +A " 时，糠醛

与糠酸的峰部 分 重 叠；0, 为 #A " 时，糠 醇 与 糠 醛 峰 部 分 重

叠；0, 为 ;A " C 1A " 时，峰分离较好，但柱效低，峰形不好，保

留时间长。而 0, 为 +A # C ,A # 时，+ 种 组 分 能 完 全 分 离，峰

形对称性好。本文选用 0, ,A "。

# ! $" 标准曲线与线性范围

& & 分别取适量的各 组 分 储 备 液，以 流 动 相 为 溶 剂，配 制 成

不同质量浓度的系列标准溶液，按上述色谱条件依次分析各

标准液。以质量浓度 !（4: 8 -）为 横 坐 标，峰 面 积 " 为 纵 坐

标进行线性回归，结 果 表 明 各 组 分 线 性 关 系 良 好。糠 酸、糠

醇、糠醛线性范 围 分 别 为 "A "; C !""，"A "; C $""，"A "; C !""
4: 8 -，相关系 数 均 大 于 "A 222 9，检 出 限（ # $ % > +）分 别 为

"A "$!，"A "$"，"A +$" 4: 8 -。

# ! %" 精密度和回收率试验

& & 应用本法对同一 样 品 平 行 测 定 ; 次，计 算 得 出 糠 酸、糠

醇和糠醛测 定 结 果 的 相 对 标 准 偏 差（*1?）分 别 为 "A !9<，

"A $"<和 "A 9!<。用标准加入 法 进 行 回 收 率 试 验，回 收 率 为

21A 9< @ $""A 9<。

# ! &" 样品分析

& & 采用本法对以糠醛为原料，经催化氧化制取的糠酸产品

进行分析，产品中糠酸含量为 22A +<。为了在生产中能随时

掌握反应进行的程度，优化反应条件，控制转化率，提高糠酸

收率，还对糠醛氧 化 反 应 后 溶 液（ 尚 未 进 行 酸 化 处 理 ）进 行

测定，测得 其 中 糠 酸 和 糠 醇 的 质 量 浓 度 分 别 为 $;+A 2; 和

#2A 19 4: 8 -；它 们 在 酸 化 液 中 质 量 浓 度 分 别 为 +!A !! 和

!2A $2 4: 8 -；在脱色 液 中 的 质 量 浓 度 分 别 为 !!A #! 和 $A ;;
4: 8 -。本方法可用于糠酸工业制备过程的分析监测。
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