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摘　要　使用了一套树脂评价方法,包括水力悬浮分级、理论塔板数的测定和色谱展开数学

表达式,能有效地评价糖的色谱行为,从而大大地提高试验的效率。
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　　 从糖蜜中回收蔗糖,由异构糖浆制取高

果糖浆,从低聚糖中分离单糖、双糖,从木糖

结晶母液中回收木糖等,都需要制备色谱分

离手段。制备色谱分离糖类 (和非糖)时,柱效

率高低、糖与糖之间的分离度,将决定分离产

品的数量和质量,因此对所选树脂的评价和

色谱展开行为的研究,至关重要。由于色谱周

期长,所需数据多,对于色谱用树脂的评价往

往是一件费时、费力的工作,特别是在缺少理

论指导的情况下,很容易进行大量重复试验,

而所得试验结果又很少能有效归纳,致使色

谱分离研究效率低下。

为克服这一缺点,本研究设计了一些方

法,包括树脂的水流分级、两组分糖的快速分

析、柱分离参数的测定,并结合数据处理的微

机方法,建立了色谱展开的数学表达式。实际

工作证明,这是一套实用而高效的研究方法。

1　材料和方法

1. 1　材料

离子交换树脂、色谱评价柱 (直径 4. 5

cm ,长 70 cm ,带循环夹套) ,各种待分离的单

糖样品、木糖结晶母液等。

旋光仪,折光仪,糖度计,带测微尺的显

微镜, 气相色谱仪等, 微机 586ö166、32M、

4. 3 G。

1. 2　方法

树脂的水流分级: 是在一自制的分级器

中进行的。分级器由直径 35～ 80mm 有机玻

璃管组成,各柱由大到小串连,树脂用自来水

从小柱带入。在不同直径的柱中,有不同的水

流线速度,达到平衡时,不同粒度的树脂悬浮

在相应的柱中,达到分级。树脂的粒度用带测

微尺的显微镜测定。

色谱展开方法: 树脂首先转化成钙型装

柱, 50℃下,从柱顶加入 50B rix 的糖样,以后

按一定流速通入去离子水,在柱下端收取各

级分。

两种糖的快速测定用本小组拟定的方

法,见另外材料。

理论塔板数的测定:

　　N = 16 (
V r

W
) 2

式中,W—峰宽;

V r—组分保留体积。

数据处理、色谱表达式的建立和色谱展

开式: 用数学软件M A TH EM A T ICA FOR

W INDOW S在微机 586ö166上处理数据。内

容包括数值的代数运算、数值积分和图形处

理。

2　结果和讨论

2. 1　树脂的分级
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用水流分级法将市售的阳离子交换树脂

分级为 20～ 120目的不同粒度的级分。对于

色谱分离来说,市售树脂的粒度过大,粒度分

布过宽,分级以前不适于色谱分离。分级以后

的树脂按不同粒度装入柱中使用。

图 1　树脂粒度与塔效率的关系

树脂粒度与塔效率的关系如图 1。由图 1

可见,树脂的塔效率与粒度密切相关。粒度越

小,塔效率越高。以某厂树脂为例, 60目时,

相当理论塔板高度 (H ET P)为 0. 82 cm ,而在

100目时,为 0. 38 cm。从塔效率、渗滤速度等

因素考虑,工业色谱分离中使用 60～ 80目树

脂合适。这时,相当理论塔板高度为 0. 5 cm

左右。树脂的均一性对塔板效率影响极大。用

显微镜观测树脂粒度,并记录各种粒度树脂

的数量,从而统计出粒度分布。试验证明,分

级以后的树脂粒度分布相对均匀,塔效率比

分级以前大为提高。
表 1　各糖保留体积和相对保留体积

糖
保留体积

(m l)
糖
相对保留体积

(m l) (以木糖为 1)

葡萄糖 685 葡萄糖 0. 823

半乳糖 700 半乳糖 0. 870

木糖 740 木糖 1. 000

阿拉伯糖 796 阿拉伯糖 1. 181

2. 2　各参数的测定结果

以 60目树脂分离葡萄糖、木糖、半乳糖、

阿拉伯糖为例,测得理论塔板数为 217,树脂

柱死体积为 430m l。

各糖保留体积和相对保留体积数值如表

1。

2. 3　色谱展开的数学表达式

i级分中某组分的浓度由下式表示:

C i=
Q i

V i
( N

2Π
) 0. 5 Exp

- N (V i- V ) 2

2V iV
(F1)

式中,Q i- i组分的量, g 或 kg;

V - 流出液体积,m l、l或m 3;

V i- i组分的保留体积。

而 C i m ax =
Q i

V i
(N
2Π) 0. 5是流出液中 i组分

的最大浓度。以木糖的色谱展开为例, 试验

结果和按公式 (F1)计算的结果吻合,如图 2。

图 2　木糖色谱展开图

2. 4　塔效率对色谱展开曲线的影响

工业色谱中,塔效率是至关重要的参数。

塔效率越高,分离效果越好。图 3为木糖从柱

效 100～ 1 000 理论塔板时, 色谱展开三维

图。由三维曲线图可见, 在 1 000 理论塔板

下,木糖色谱展开曲线尖锐,而在 100理论塔

板下,曲线平缓。

理论上,各个糖的混合物的色谱展开图

可以通过分析色谱各级分的成分来绘制。但

这样做,工作量是如此之大,以致很难进行系

统而全面的研究。因此寻求快速的方法就变

得非常必要了。可以测定一系列参数,再利用

色谱展开公式,计算各糖的色谱展开数据,从
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而绘制色谱展开图。分析和结果的计算,采用

了快速方法。我们的试验证明,一天时间,可

以获得上百个数据,使工作效率大为提高。只

需要测定理论塔板数、各糖保留体积、进样

量,便可以用M A TH EM A T ICA 软件在电脑

上计算有关数据并绘制色谱展开图。图 4为

代表实际木糖母液的色谱展开图,它表明母

液中葡萄糖、半乳糖、木糖和阿拉伯糖的分离

情况。

图 3　木糖色谱展开三维图

图 4　木糖母液中各个糖的色谱分离

2. 5　色谱收得率和收集液纯度的计算

将色谱展开图分为几个区分,收集目的

区分,即含主要成分多的流出液,浓缩结晶,

得到产品。

色谱收得率和收集液中有关成分含量的

计算方法是, 将方程式 (F1)对体积V 定积

分,得到相关成分的量,由此算出收得率。

R =∫
b

a

Q i

V i
( N

2Π
) 0. 5 Exp

- N (V i- V ) 2

2V iV
dV (F2)

式中, R - 色谱中成分 i的收得量;

a, b- 色谱收集范围。

由流出液各糖的比例算出收集级分的纯

度。以下例子是对木糖母液的分离预测。

木糖母液的成分如下 (以干基计, % ) :

葡萄糖　　　　12. 45

半乳糖 3. 5

木糖 61. 05

阿拉伯糖 21. 00

母液配成 50B rix 进样 50m l,即 60. 5g,

干物质 30. 5 g。

由各糖含量算出每种糖的进样量为:

葡萄糖　　　　3. 767 g

半乳糖 1. 059 g

木糖 18. 468 g

阿拉伯糖 6. 353 g

将有关数据代入公式 (F1)中,得到各糖

的色谱展开公式,经整理后得到:

C葡= 0. 032 311 Exp
- 0. 158 4 (685- V ) 2

V
(1)

C半= 0. 008 894 Exp
- 0. 155 0 (700- V ) 2

V
(2)

C木= 0. 146 67 Exp
- 0. 146 6 (740- V ) 2

V
(3)

C阿= 0. 046 91 Exp
- 0. 136 3 (796- V ) 2

V
(4)

C总糖= C葡+ C半+ C木+ C阿 (5)

用M A TH EM A T ICA 将上述各式在电

脑上作图, 得到各糖的色谱展开曲线, 如图

4。

从 560m l开始有糖流出, 950m l出糖结

束。取 560～ 690m l为前级分,主要含葡萄糖

和半乳糖; 取 590～ 780m l为收集液,主要含

木糖; 取 780～ 920m l为尾级分,主要含阿拉

伯糖和木糖。收集液用来浓缩和结晶木糖,其

余级分用来回收相应的糖。对公式 (1)、(2)、

(3)、(4)和 (5)按收集范围进行定积分,得到
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每种糖的量,进而求出每一级分中的相对含量。计算结果如表 2。
表 2　木糖母液色谱分离结果

组分 前 级 分 收 集 液 后 级 分

范围 560～ 690m l 690～ 780m l 780～ 920m l 560～ 920m l

g
浓度
(% )
纯度
(% )
收率
(% ) g

浓度
(% )
纯度
(% )
收率
(% ) g

浓度
(% )
纯度
(% )
收率
(% ) g

葡萄糖 1. 941 2 1. 49 39. 1 51. 5 1. 075 1. 9 10. 6 45. 3 0. 121 9 0. 09 1. 42 3. 23 3. 768 3

半乳糖 0. 413 2 0. 32 8. 33 39. 0 0. 580 5 0. 65 3. 62 54. 7 0. 067 1 0. 05 0. 78 6. 33 1. 060 8

木糖 2. 513 0 1. 93 50. 7 13. 6 11. 558 12. 8 72. 2 62. 5 4. 413 9 3. 15 51. 5 23. 9 18. 485 1

阿拉伯糖 0. 094 1 0. 07 1. 90 1. 51 2. 176 5 2. 42 13. 6 34. 9 3. 970 7 2. 84 46. 3 63. 6 6. 241 33

总糖 4. 961 5 3. 18 16. 8 16. 020 17. 8 54. 2 8. 573 7 6. 12 29. 0 29. 555 4

　　 从 1994 年开始, 采用这一套方法进行

木糖母液的工业色谱分离回收结晶木糖的研

究,取得了成功。初步研究证明,本法还可以

用于葡萄糖2果糖、糖醇混合物等的分离。
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