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高效液相色谱法测定棉秆水解液中苯酚和糠醛

张根林，班丽丽，邓　辉，孙　萍
（石河子大学 新疆兵团化工绿色过程重点实验室，石河子８３２００３）

摘　要：取经折断并粉碎至大小约为０．６３ｍｍ的棉秆样品，用硫酸（２．７＋９７．３）溶液在１１０℃
水解４ｈ，用０．４５μｍ滤膜过滤。采用Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋ　ＶＰ－ＯＤＳ　Ｃ１８色谱柱及甲醇－水（７０＋３０）溶液作流
动相进行分离，并用ＰＤＡ于２７２ｎｍ作紫外检测及高效液相色谱外标法定量测定棉秆水解产物中
的苯酚和糠醛含量。苯酚在０．０１～２０．０ｍｇ·Ｌ－１范围内呈线性关系，糠醛在０．０１～３０．０ｍｇ·

Ｌ－１范围内呈线性关系。苯酚和糠醛的检出限（３Ｓ／Ｎ）均为０．００５ｍｇ·Ｌ－１。苯酚和糠醛分别在

３个浓度水平上做回收率试验，测得回收率分别为９０．６％～１００．５％和９２．９％～９９．８％。测定值
的相对标准偏差（ｎ＝６）分别在１．１％～２．１％和１．７％～２．５％范围内。
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　　植物纤维是自然界中最丰富的可再生资源，我
国每年产生农作物秸秆数量巨大。这些资源目前利
用很少，大部分被浪费，甚至造成环境污染。近年来
就如何有效利用植物纤维资源，各国学者都在进行
深入研究。随着石油资源的逐渐枯竭，秸秆资源的
生物转换与资源化应用已成为研究的热点，如通过
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秸秆纤维水解后的糖液进行微生物发酵方法制取液
体燃料、气体燃料及其他高附加值等产品的研发工
作［１－４］。目前，稀酸水解是广泛使用的一种棉秆纤维
素处理产生糖的方法，但水解液中会产生大量苯酚、

糠醛等物质，这类物质能抑制微生物发酵［５－６］，因此，

须加以检测和控制。棉秆纤维同其它木质纤维素相
同，主要由纤维素、半纤维素和木质素组成，酸水解
过程中生成的多种单糖继续降解，容易生成糠醛等
呋喃类物质，木质素易形成苯酚等酚类物质［７］。

目前测定苯酚的方法主要有电化学法［８］、分光
光度法［９］和色谱法［１０］等。糠醛的分析方法主要有
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电位滴定法、分光光度法［１１］等，利用高效液相色谱
法测定木质纤维素水解液中糠醛的含量已有报
道［１２］，未见利用高效液相色谱法同时测定苯酚和糠
醛的报道。

本工作建立了高效液相色谱法测定棉秆水解液
中苯酚和糠醛含量的方法，为研究棉秆水解液在脱
毒、生物转化等后续操作中的变化规律提供方便。

１　试验部分

１．１　仪器与试剂

ＬＣ－１０Ａ高效液相色谱仪，配备二极管阵列
（ＰＤＡ）检测器和化学工作站。

苯酚和糠醛混合标准储备溶液：称取苯酚

０．１００　０ｇ和糠醛０．０３０　０ｇ于１００ｍＬ容量瓶中，用
少量甲醇溶解后用水稀释至刻度，配制成苯酚和糠
醛质量浓度分别为１．０００ｇ·Ｌ－１和３０．０ｍｇ·Ｌ－１

的混合标准储备溶液。
甲醇为色谱纯，试验用水为超纯水。

１．２　仪器工作条件

ＳＨＩＭＡＤＺＵ　Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋ　ＶＰ－ＯＤＳ　Ｃ１８色谱柱
（４．６ｍｍ×１５０ｍｍ，５μｍ），带保护柱；流动相为甲
醇－水（７０＋３０）溶液，流量为０．８ｍＬ·ｍｉｎ－１，检测
波长为２７２ｎｍ，柱温为２８℃，进样量为１０μＬ。

１．３　试验方法
称取 干 燥 粉 碎 至 约 ０．６３ ｍｍ 的 棉 秆

５．０００　０ｇ，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入硫酸（２．７＋
９７．３）溶液６０ｍＬ，于１１０℃温度下水解４ｈ，冷却
后，以１０　０００ｒ·ｍｉｎ－１转速离心１５ｍｉｎ，控制水解
液为６０ｍＬ，将上清液用０．４５μｍ微孔滤膜过滤，所
得滤液即为棉秆样品水解液，稀释后按仪器工作条
件对水解液中苯酚和糠醛含量进行测定。

２　结果与讨论

２．１　检测波长的选择
经ＰＤＡ检测器对５．００ｍｇ·Ｌ－１苯酚标准溶液

和１５．０ｍｇ·Ｌ－１糠醛标准溶液在１９０～３７０ｎｍ波
长范围进行全波长扫描，其紫外吸收光谱分别见图

１和图２。
由图１可知：苯酚在波长２００，２１２，２７２ｎｍ处

有３个吸收峰，糠醛在波长１９８，２２５，２７５ｎｍ处有

３个吸收峰。苯酚和糠醛均在２００ｎｍ左右有较强
吸收，但由于在该波段别的试剂和有机物也有较强
吸收，所以易造成干扰。为了能在同一波长条件下

图１　５．００ｍｇ·Ｌ－１苯酚溶液的紫外吸收光谱

Ｆｉｇ．１　ＵＶ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　５．００ｍｇ·Ｌ－１　ｏｆ　ｐｈｅｎｏｌ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ

图２　１５．０ｍｇ·Ｌ－１糠醛溶液的紫外吸收光谱

Ｆｉｇ．２　ＵＶ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　１５．０ｍｇ·Ｌ－１　ｏｆ　ｆｕｒｆｕｒａｌ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ

同时测定 苯酚 和糠 醛，试验 选择 测定 波 长 为

２７２ｎｍ。

２．２　流动相的选择
苯酚和糠醛为非离子型极性化合物，所以选用

反相色谱系统进行分离。在反相色谱中Ｃ１８色谱柱
应用范围最广且有较高的分辨率，选用Ｃ１８为非极
性固定相，采用甲醇和水溶液为极性流动相。流动
相组成对检测分离度和响应值的影响见表１。

表１　流动相组成对苯酚和糠醛分离度的影响

Ｔａｂ．１　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ　ｏｆ　ｍｏｂｉｌｅ　ｐｈａｓｅ　ｏｎ　ｔｈｅ　ｖａｌｕｅｓ

ｏｆ　ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ　ｆａｃｔｏｒｓ　ｏｆ　ｐｈｅｎｏｌ　ａｎｄ　ｆｕｒｆｕｒａｌ

流动相
Ｖ甲醇／Ｖ水

保留时间／ｍｉｎ 峰面积

苯酚 糠醛 苯酚 糠醛
分离度

９０∶１０　 ４．４９２　 ３．４３１　 １５０　２４６　 ６５０　４９９　 １．８０

８０∶２０　 ４．４５０　 ３．４２５　 １５１　００７　 ６５１　２２７　 １．９２

７０∶３０　 ４．４４８　 ３．４０３　 １５２　７４９　 ６５７　８９５　 ２．０９

６０∶４０　 ４．４０２　 ３．３９６　 １４９　８０８　 ６４８　２３３　 １．４４

５０∶５０　 ４．３８７　 ３．３７６　 １４０　４５２　 ５９５　４３２　 １．２５

从表１可以看出：在所选流动相组成情况下，苯
酚和糠醛的分离度均较大，能有效分离。当流动相
为甲醇－水（７０＋３０）溶液时，苯酚和糠醛的分离度和
检测灵敏度最为理想，能达到完全分离的效果，可以
作为苯酚和糠醛的分析条件，色谱峰见图３。在此
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条件下苯酚和糠醛的保留时间分别为４．４４８ｍｉｎ和

３．４０３ｍｉｎ。

图３　苯酚和糠醛的色谱图

Ｆｉｇ．３　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ　ｏｆ　ｐｈｅｎｏｌ　ａｎｄ　ｆｕｒｆｕｒａｌ

２．３　标准曲线与检出限
按仪器工作条件对苯酚和糠醛标准溶液系列进

行测定，以苯酚和糠醛的质量浓度对其峰面积绘制标
准曲线，线性范围、线性回归方程及相关系数见表２。

表２　苯酚和糠醛的标准曲线与检出限

Ｔａｂ．２　Ｓｔａｎｄａｒｄ　ｃｕｒｖｅｓ　ａｎｄ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｌｉｍｉｔ　ｏｆ　ｐｈｅｎｏｌ　ａｎｄ　ｆｕｒｆｕｒａｌ

组分
线性范围

ρ／（ｍｇ·Ｌ－１）
线性回归方程 相关系数

苯酚 ０．０１～２０．０　 ｙ＝１２　５００ρ＋１６８．７５　 ０．９９９　２

糠醛 ０．０１～３０．０　 ｙ＝１００　０００ρ＋１０４　８５０　 ０．９９９　６

在色谱条件下，对空白溶液进行测定，计算苯酚
和糠醛的检出限（３Ｓ／Ｎ）均为０．００５ｍｇ·Ｌ－１。

２．４　样品中苯酚和糠醛含量及回收率
将棉秆水解液稀释２００倍后，按仪器工作条件

测得苯酚和糠醛的质量浓度分别为１　５２３ｍｇ·Ｌ－１

和５２０ｍｇ·Ｌ－１。同时进行加标回收试验，回收率
结果见表３。

表３　苯酚和糠醛的回收试验（ｎ＝６）

Ｔａｂ．３　Ｔｅｓｔｓ　ｆｏｒ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｏｆ　ｐｈｅｎｏｌ　ａｎｄ　ｆｕｒｆｕｒａｌ

组分
测定值

　　　　　　ρ／（ｍｇ·Ｌ－１）
标准加入量 测得总量

ρ／（ｍｇ·Ｌ－１）
回收率
／％

ＲＳＤ
／％

苯酚 ７．６１　 ３．８１　 １１．０６　 ９０．６　 ２．１

７．６１　 １５．１２　 ９８．７　 １．８

１５．２２　 ２２．９１　 １００．５　 １．１

糠醛 ２．６０　 １．３０　 ３．８１　 ９２．９　 ２．５

２．６０　 ５．１４　 ９７．５　 ２．１

５．２０　 ７．７９　 ９９．８　 １．７
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好消息
为了感谢新老读者对《理化检验－化学分册》期刊

的厚爱，我科技期刊发行部决定，凡在我期刊发行部订

阅２０１２年全年期刊者，一律送１９６３年（创刊）～２００１
年过刊光盘一套。需订阅者请与上海材料研究所科技

期刊发行部联系。

联系人：王敏先生，联系电话：０２１－６５５２７６３４，邮箱：

ｗｍ＠ｍａｔ－ｔｅｓｔ．ｃｏｍ。
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