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A A 烷基多苷（<=>）是一类环保型非离子表面活性剂，由
脂肪醇与糖制备，为单糖苷和多糖苷的混合物。受分离方法

的限制，难以得到其中各组分的纯品，因此 <=> 的组成测定
一直未得到很好的解决。本文采用制备色谱对其进行分离，

经核磁共振氢谱（ 3? %@A）确定各组分的结构，用高效液相
色谱（?=BC）分析测定了相对质量校正因子（ !），为完善
<=> 的结构分析及质量控制奠定了基础。

!" 实验部分
! ! !" 仪器、试剂与标样
A A DDE =C!""" 型二元高效液相色谱仪，配示差折光检测
器；<F./0* G@H#"" 型核磁共振仪。正戊醇（分析纯）；十二
烷基糖苷（自制）；十二烷基单糖苷和十二烷基二糖苷（由制

备色谱分离十二烷基糖苷制得）。

A A 准确称取正戊醇 3""F " -(，加入流动相配成 3"" -B 的
内标溶液。准确称取样品 "F ! G "F # (，加入标准溶液 3 -B，
再加入流动相配成 3"" -B 的样品溶液。
! ! #" 分析条件
A A （3）制备色谱：I+"-.7’# C34柱（!#" -- H ." -- ’$ 3$，
!" !-），柱温 ,# J；流动相为 C?,:?8?!:（体积比为
,I 3），流速 4 -B K -’/，进样量 # -B。
A A （ !）分析色谱：I+"-.7’# C34 柱（ 3#" -- H . $ - --
’$ 3$，# !-），柱温 ,# J；流动相为 C?,:?8?!:（体积比为
,I 3），流速 "F 0 -B K -’/，进样量 3# !B。
A A （,）3? %@A：内标物为四甲基硅烷；溶剂为氘代二甲
亚砜。

#" 结果与讨论
# ! !" 标样的制备及其聚合度的确定
A A 将十二烷基糖苷的样品溶液进行 ?=BC 分析（见图 3）。
图 3 中峰 ! 和 , 组分因量少而难分离，故不予制备。对峰 .
G $ 组分进行分离制备，通过 3? %@A 谱图数据计算出相应
的聚合度。方法如下：由 "（<=> 中的糖单元数）和 !3（,F ,"
G #F !"，糖单元氢的化学位移）与 !!（"F 40 G 3F -.，烷基氢的
化学位移）内的积分面积计算出聚合度 #$3。理论上十二烷

基糖苷 !3 范围内的氢个数与 !! 范围内的氢个数比应为

（33" J !）I !,。
A A 由峰 . G $ 组分的 3? %@A 谱图数据计算可得 #$3，分

别为 !F "!，!F ""，!F ",，!F "3，3F "3 和 3F "!，因此可认为峰 . G
0 组分均为二糖苷，组分 4 和 $ 为单糖苷。由于在 <=> 的合
成过程中还有三糖苷、四糖苷、五糖苷生成，因此据其极性大

小不同和流出色谱柱的先后顺序不同，判断峰 ! 和 , 可能是
三糖苷、四糖苷、五糖苷的混合物。

图 !" "#$ 的 %#&’ 分析色谱图
3 $单糖和多糖；!，, $ 三糖苷、四糖苷、五糖苷的混合物；. G

0 $二糖苷；4，$ $单糖苷；3" $十二醇；D$内标物正戊醇 $

# ! #" 校正因子的测定

A A 用单糖苷、二糖苷、十二醇、葡萄糖、麦芽糖作标样，分别

加入准确量的内标物，经 ?=BC 分析测得 !（结果略）。

# ! $" %#&’ 定量分析方法的准确度与精密度

A A 为便于分析，将图 3 中峰 ! 和 , 的三糖苷、四糖苷、五糖

苷的混合物均按四糖苷进行计算，其 ! 取单糖苷的 !。峰 3

组分以葡萄糖进行计算。准确称取葡萄糖、十二醇、十二烷

基单糖苷、十二烷基二糖苷模拟配样（样品中组分的质量分

数分别为 "F $4L，!F ,4L，#0F ,.L，!3F "$L）；通过 ?=BC 测

定，测得上述样品中各组分的质量分数分别为 "F $.L，

!F ..L，#4F .0L，!"F #3L；计算得到相对误差和标准偏差分别

为 .F !$L，!F ,#L，3F $0L，!F 0#L 和 "F ".4L，"F "-.L，

3F !43L，"F -#0L。

# ! %" 聚合度的计算

A A 通过 3? %@A 测得 #$3 K 3F -3。根据 ?=BC 分析数据

得到各组分的质量分数，分别计算相应组分的物质的量：

"3（葡萄糖），"!（三糖苷、四糖苷、五糖苷的混合物），",（二

糖苷）；".（单糖苷），"#（十二醇）。?=BC 分析聚合度 #$!

按下式计算，#$! K（"3 J ."! J !", J ".）K（"! J ", J ". J

"#）。得平均聚合度 K 3F #4，相对误差为 3F 0.L ，标准偏差

为 "F ",-。

$" 结论
A A （3）结合制备型 ?=BC 分离获得了 <=> 中的各组分，并

用 3? %@A 确定了其结构。（!）?=BC 分析测定得到了烷基

单糖苷和二糖苷的校正因子，以用于 <=> 的 ?=BC 分析。

（,）本法操作简便、快捷、精密度高，能很好地分析出 <=> 的

分布及组成，从而对其合成工艺的跟踪分析有很大帮助。


