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用非极性毛细管色谱柱分析乙醚萃取
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摘 要& 采用乙醚萃取法测定己酸菌液和黄水中的有机酸$在检测中发现$两台气相色谱仪所

测出的测定值不相符$且差别较大’ 为了解决该问题$并保护色谱仪所配的 3’’4567 柱不受萃取

液中乳酸的影响$使用现有的 89$ 柱专门用于测定黄水和发酵液中的酸’ 使用结果表明$色谱峰

形略有前倾$ 但重现性好%89$ 柱对极性物保留值小$ 若有较高沸点杂物滞留柱内$ 将柱温升到

!&& :以上即可%试样应多次进针$取平均值$多做重复测试$取 / 个以上数据平均值’ *丹妮.
关键词& 分析检测% 己酸发酵液% 黄水% 有机酸% 气相色谱
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$ 仪器与方法

$)$ 仪器

本公司同时购两台安捷伦 <2!& 气相色谱

仪$安 装 3’’4567 毛 细 管 柱 *&)/! \\c/& \.’
仪器 -d 配备安捷伦工作站和元件$仪器 !d 配

理想电脑和浙大智能信息研究所的元件’
-)! 方法

两台仪器同时进同一样品$ 测出酸的结

果’
! 结果与讨论

两台仪器测出酸的结果差别很大$虽峰形

都好$保留时间变化不大$校正因子除乙酸外也基本一

致$测定结果却不同$仪器 -d 大于仪器 !d$前者测定值
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图 ! 混酸标准液中加己酸乙酯!乳酸乙酯色谱图

不稳定"结果一次比一次低# 后者结果偏低"特别是丁酸

和己酸偏低较大"而丙酸却偏高"但多次进样变化较小$
将一个黄水的乙醚萃取试样在两台仪器上同时进样"结

果见表 "$ 造成这种现象的原因不详"只能将对比性试

验固定在同一台仪器上测定"同时配制混酸的乙醚液进

行对比"结果见表 !$ 曾发现过在 ##$% 柱上乙酸的 &’值
变化较大"而其他酸较恒定"根据新配混酸中标准乙酸

含量将乙酸的 &’值由 ()* 降为 +)+,"其他不变$
由表 ! 可知"仪器 "- 当天测定与配制浓度相符.另

配溶液结果一致/"第 ! 天再测变化较大"这是否因混酸

中不含乳酸有一定关系$ 试样中大量乳酸在极性柱中滞

留时间不知"是否会使柱子性能变坏"每天上班都要将

柱子反复老化才能使基线平稳开始正常工作$ 仪器 !-
测定值变化小"取平均值计回收率"丁酸%己酸结果偏

低"回收率在 0* 1左右$
为了解决两台仪器测定值不一致"为保护 2334567

柱不受萃取液中乳酸的影响"考虑选用一根专用于测酸

的柱子$ 非极性柱对极性物保留值小"酸会提前出峰"按

沸点顺序将不影响 8!980 酸分离"这适合于黄水和发酵

液的分析$
现有一支澳大利亚 :;< 公司的 =%" 柱" 固定相为

>?@ABCDE :?F?G6.极性与 4>H"I"":<H+I 相当J$柱长 "! K"
内径 IL!! KK"有效塔板数 +!*( M K."+ 烷测定J"N! 为载

气!氢焰检测"这样 IL" !F"分流比 0IO""线 速 !PLP GK M
E" 在 "!I Q恒温条件下 !"LI! K?R 内分离 , 个组分 S戊
烷!辛酮!辛醇!!L0H二甲酚!!"(H二甲基苯胺!萘!8"! 和

8"+ 烷J"见图 "$

将该柱安装在仪器 !- 上测乙酸!丁酸!己酸校正因

子"柱温 0I Q&"T! K?R’ "(I Q$柱流速 "* GK M
E"结果见表 +$ 酸的回收率见表 ($

刚开机时乙酸峰往往分不好"后来越走越好$ 酸峰

峰形略前倾"重现性尚好"在仪器 !- 上未见有回收率偏

低现象$
因为黄水和发酵液主要测酸"把初温提高%升温速

率加快"己酸在 0 K?R 前出峰"乳酸亦于 (LU" K?R.内标

前J流出柱子"但检测灵敏度极低"比其他酸低近百倍"
只有在进样量很大时.曾用干注射器吸取浓乳酸后全部

推出"再拉起 " !V 向色谱柱空针进样J出现很大的峰"
当柱温 "(IQ恒温时乳酸峰形十分好" 但似有副 反应"
在己酸后出现一个较大的怪峰"柱温低于 "II Q"峰形

前倾较严重"甚至出现双头峰"柱温 "IIT"!I Q最为合

适" 所以选择 0I Q&"T! K?R’ "(I Q不仅使各

酸较快流出柱子"也是乳酸出峰较好的条件$
为了解黄水中可能存在的己酸乙酯%乳酸乙酯和乳

酸等组分是否影响酸的定量"在混酸标准液中分别加入

两个酯和乳酸"试验结果见表 *"其中 "- 在标准酸中加

入乳酸乙酯和己酸乙酯"!- 在标准酸中加入乳酸 .见图

!"图 +J"说明对酸的测定基本没影响$

+ 小结

+L" =%" 柱可用于分析黄水和发酵液中的酸"峰形略前

倾但重现性尚好$

图 " =%" 柱分离图

"* Q MK?R

"* Q MK?R
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图 ! 混酸标准液中加乳酸色谱图

!"# 己酸乙酯!乳酸乙酯和乳酸的存在与各酸能分离"
不影响酸的定量见#表 $%表 &$%
!’! 乳酸能出峰但在氢焰检测器中灵敏度极低" 试样

测定时不一定能得到数据" 但至少知道它已流出柱子"
数量多亦无碍&
!"( )*+ 柱对极性物保留值小"所以即使有较高沸点杂

物滞留柱内"只需将柱温升到 &,, -以上"很快恢复正

常&
!". 定量校正因子/012是计算的基准"应多做重复测试"
取 ! 个以上数据的平均值& 试样测定亦应多次进针"取

平均值&
!"3 由于柱子是现成的无可选择"试验是初步的"但可

在一定程度上说明原来两台仪器结果不相符的原因主

要是 4556789 柱本身问题" 而非仪器和信号处理系统

不同之故& !

也高于浓香型’酱香型白酒"丁酸乙酯差别很小& 四大酯

含量顺序为(己酸乙酯:乳酸乙酯:乙酸乙酯:丁酸乙酯"
乳酸乙酯;己酸乙酯<=".>?;$" 比凤兼浓西凤酒更小"四

大酯比例协调"微量成分骨架结构很成功&
!@!@! 珍品西凤酒的风格特征

珍品西凤酒集凤’浓’酱三大香型之长"闻之香气幽

雅"入口窖香浓郁’丰满"绵甜醇厚"酒体明快爽净’尾净

悠长&
从微量成分含量来看"珍品西凤酒由于香味物质总

量较高"尤其是总酸含量提高"决定了其在酒体风格上

比凤兼浓西凤酒更为绵甜’协调"尾净& 从整体骨架上

看"珍品西凤酒兼具酱香酒的高酸’浓香酒的高酯及凤

型酒的固有特点"这就使得它集三家之长"风格更独特’
典型"酒体更为协调’丰满& 正像专家所讲"凤兼复合香

型白酒的质量"多兼的比单兼的好"高档产品以多兼为

主"大众化产品以单兼为主&
凤兼复合香型白酒是公司近几年开发的兼香型白

酒的新产品"经过初步的摸索与探讨"已从微量成分的

角度对其进行了分析’研究"初步找出了影响其风格特

征的几点规律"但还需要做大量的工作"进行更深入的

探究& 我们认为凤兼复合香型白酒已具雏形"质量稳定’
品质优良" 且上市产品已受到消费者的认可与喜爱"其

销量已占到公司白酒总量的一半& 我们认为凤兼复合香

型白酒正处在它的幼年期"正在发展壮大"将通过不断

摸索与探讨"对酒体风格成因从微量成分的角度再做研

究’分析"寻找它的规律与特点&
从健康的角度去考虑" 还要继续加大科技投入力

度"通过科研创新"对白酒的品质进行改进"减少对人体

有害的醛’醇类物质的含量"使白酒对人体健康损害趋

零的这一目标逐步实现& 凤兼复合香型白酒的发展也应

顺应这一历史潮流"使这类白酒的质量不断提高"品质

不断改善"使人们真正做到文明生活"健康饮酒&
注(凤型西凤酒"凤兼浓西凤酒’凤浓酱三合一西凤酒各数据

均为自测"某浓香型国家名酒"某酱香型国家名酒各项数据均参

考李大和著)白酒勾兑技术问答*一书"在此言谢%
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更 正

本刊 &,,( 年第 3 期第 3( 页右栏第 $B 行.//装

满时能容纳 .C> D E FGH 流量即可//0应为.//装满

时能容纳 .C> FGH 的回流量即可//0"特此更正% 并向

读者和作者表示歉意%
)酿酒科技*编辑部
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安琪/赤峰I3== 万吨干酵母技改工程完工

本刊讯(安琪酵母/赤峰I有限公司 3== 万吨高活性干酵母技改工程于近

日顺利完工% 该工程建设仅用了 3 个多月时间%
据悉"安琪赤峰公司这次技改总投资约 !=== 万元"技改达产后可实现

利税过千万元% 该技改工程的顺利完工将为安琪公司实现.做专业化’国际

化大公司0的目标和促进国内酵母生产的合理布局"发挥积极的作用%/小小I

徐政仓1凤兼复合香型白酒酒体风格成因探究
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