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摘 � 要:用液相色谱内标法定量分析 15-羟基十五烷酸。样品以 C18 ( 4. 6 � 250 mm)为色谱柱,以十

四酸为内标物,流动相为甲醇�乙腈�水= 80 � 5� 15( 0. 1%三氟乙酸) ,流速: 1. 2 mL/ min, 检测

波长为 210 nm。结果表明在实验范围内,方法的相关性好( r> 0. 999 0) , 样品测定的相对标准偏

差 RSD< 1% ,加标回收率为 100. 36%, 检出限为 7. 29 � 10- 4g / ( s � L)。
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Det ermination of 15-Hydrocypentacecoic Acid by HPLC Method
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Abstract: The method of high per formance liquid chr omatogr aphy ( HPLC) w ith inter nal standard w as

applied to the quant itat ive analysis of 15- hydrocypentacecoic acid. C18 ( 4. 6 � 250 mm) w as used and

my rist ic acid w as the internal standard. The mobile phase w as a mixture of methanol, acetonit rile and

w ater ( 80 � 5 � 15, 0. 1% trif luor oacetic acid) , the flow rate w as 1. 2 mL/ m in and U V detect ion w as

performed at 210 nm . U sing this method, the desir ed relat iv ity ( r> 0. 999) and repeatability ( RSD< 1% )

w ere obtained, the average r ecovery rate w as 100. 36% and the sensit iv ity w as 7. 29 � 10
- 4

g/ ( s � L) .
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� � 麝香芳香宜人,香味持久,是一种名贵的动物香

料。由于天然麝香来源有限, 因此合成麝香的研究

与应用一直受到重视。环十五内酯是其中最重要的

人工合成的巨环麝香, 其香气优雅, 接近于天然麝

香,目前没发现有安全和环保问题,因而近来受到特

别重视[ 1] 。

环十五内酯 ( Cyclopentadecano lide) 又名黄蜀

葵素,天然的环十五内酯存在于当归根精油中, 自然

界中的含量极微,提取很困难。已经报道过的合成

环十五内酯方法有很多[ 2~ 4] ,但随着发酵法生产 1,

15-十五碳二元酸技术的工业化
[ 5]

,以 1, 15-十五碳

二元酸为起始原料合成环十五内酯, 最具有工业应

用前景。在该路线中, 中间产物 15-羟基十五烷酸

(其中含有部分 1, 15-十五碳二元酸)是其中最关键

的中间体, 为寻找最佳的工艺条件,必须解决 15-羟

基十五烷酸的含量分析。

虽然文献报道了以月桂酸为内标物的 1, 15-十

五碳二元酸的分析方法 [ 6] , 但实践表明由于实验和

工业制备的 15-羟基十五烷酸中存在着未知物对内

标物月桂酸有一定干扰, 因而限制了月桂酸为内标

物在 15-羟基十五烷酸分析中的应用。本文以十四

酸为内标物, 采用反相液相色谱内标法建立 15-羟

基十五烷酸的定量分析方法, 可以满足小试或生产

中对 15-羟基十五烷酸的分析要求。

1 � 仪器与试剂

1. 1 � 仪器
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STI 液相色谱仪(含 ST I P5000高压恒流泵和

ST I UV5000可变波长紫外检测器) (上海禾工)。

1. 2 � 试剂

甲醇,色谱纯(上海凌峰化学试剂有限公司) ;乙

腈,色谱纯(上海凌峰化学试剂有限公司) ; 三氟乙

酸,十四酸,分析纯(上海晶纯试剂有限公司) , 15-羟

基十五烷酸供试品(自制) ;本实验所用水均为哇哈

哈纯净水(杭州娃哈哈纯净水厂)。

2 � 方法与结果

2. 1 � 色谱条件
色谱柱: KromstarTM C18 ( 4. 6 � 250 mm) ;流动

相 �甲醇 �乙腈 �水= 80 � 5 � 15( 0. 1% 三氟乙

酸) ;流速: 1. 2 mL/ m in; 柱温: 室温; 检测波长: 210

nm。

2. 2 � 样品的制备

内标溶液的配制: 精确称取十四酸2. 0124 g,于

100 mL 容量瓶中,加甲醇至刻度,摇匀,备用。

15-羟基十五烷酸标准溶液配制: 精确称取 15-

羟基十五烷酸 (含量 71. 15% ) 0. 5358 g , 于 50 mL

容量瓶中,加甲醇至刻度,摇匀, 备用。

2. 3 � 标准曲线的绘制

分别精确量取标准样品溶液 1. 0, 2. 0, 3. 0,

4. 0, 5. 0 mL 置于 10 mL 容量瓶中, 各加入内标溶

液 2. 0 mL, 加甲醇至刻度,摇匀。每次进样 10 �L,

每个浓度进样 3次。得线性关系如下:

y= 0. 00272+ 0. 90803x � 相关系数: 0. 99988

( y 为 15-羟基十五烷酸与十四酸峰面积之比, x

为质量比率)

图 1 � 15-羟基十五烷酸标准曲线(内标法)

h: 15-羟基十五烷酸; t :十四酸

2. 4 � 检出限

假设色谱仪最低响应值为 S= 3N ( N 为仪器噪

音水平) ,按检测限计算公式[ 7] 得本方法 15-羟基十

五烷酸检出限为 7. 29 � 10- 4 g/ ( s � L)。

2. 5 � 精密度试验

精确量取标准 15-羟基十五烷酸溶液 2. 0 mL

置于 10 mL 容量瓶中,精确加入内标溶液 2. 0 mL,

加甲醇至刻度, 摇匀。每次进样 10 �L, 重复 6次,

计算 15-羟基十五烷酸与十四酸峰面积比, 计算

RSD为 0. 22%。

2. 6 � 方法重现性实验

取已知含量的 15-羟基十五烷酸(含少量 1, 15-

十五碳二元酸) 0. 1453 g ,又加入未知含量的 15-羟

基十五酸 0. 1011 g,用甲醇稀释到25 mL,配成试样

溶液备用。分别精确量取上述溶液 3, 4, 5 mL 于 10

mL 容瓶中,各加内标溶液 2 mL, 加甲醇至刻度, 摇

匀,按 2. 1 色谱条件测定, 每次进样 10 �L, 重复 3

次,结果见表 1。结果显示, RSD < 1% , 重现性较

好。

表 1 � 方法重现性实验结果( n= 3)

样品

名称

平均面

积比

样品中 15-羟

基十五烷酸

计算浓度/

mg � mL- 1

试样中 15-羟

基十五烷酸

计算浓度/

mg � mL- 1

三样品平均

计算浓度/

m g � mL- 1

RSD/

%

A 0. 448 1. 960 6. 533 0. 41

B 0. 5955 2. 627 6. 658 6. 560 0. 12

C 0. 7447 3. 289 6. 578 0. 27

2. 7 � 标样的回收率测定

精确称量 0. 0984 g 实验室经 2次精制 15-羟基

十五烷酸, 内含少量的 1, 15-十五碳二元酸, 用甲醇

稀释到 25 mL 备用。精确量取两份 2 mL 上述溶

液,分别置于 10 mL 容量瓶,再分别加入内标溶液 2

mL,在其中一容量瓶中加入已知含量 15-羟基十五

烷酸,加甲醇至刻度,摇匀,按 2. 1色谱条件测定, 每

次进样 10 �L, 重复 3次, 结果见表 2。
表 2 � 标样的回收率(n= 3)

组分
加入量/

mg � mL- 1

平均实测值/

mg � mL- 1
回收率/ %

15-羟基十五烷酸 3. 050 3. 061 100. 36

� � 结果显示, 方法回收率为 100. 36% ,准确度较

高。

3 � 结果和讨论
3. 1 � 内标物及流动相条件的确定

小试或生产中合成得到的 15-羟基十五烷酸往

往含有某种杂质,因此所选的内标物在色谱上的出

峰位置要避开杂质的干扰。以月桂酸
[ 6]
为内标物容

易受杂质干扰, 影响分析精度。研究发现选择十四

酸作为内标物时,其出峰时间较晚,可以避开 15-羟

基十五烷酸中可能的杂质的干扰。当选择十六酸作

为内标物时,其出峰时间太晚,延长了不必要分析时
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间,因而放异。参照文献[ 6] ,本文以甲醇, 乙腈与水

的混合溶剂作为流动相,甲醇, 乙腈, 水的配比为 80

� 5�15,三氟乙酸含量为 0. 1%,此时 1, 15-十五碳

二元酸, 15-羟基十五酸和十四酸均有较好的分离

度、峰形。色谱图中, 1, 15-十五碳二元酸的出峰时

间约为 5. 5 m in, 15-羟基十五烷酸出峰时间约为

6. 1 m in,十四酸出峰时间约为 23. 2 min, 而杂质的

出峰时间在 20 min之前, 对十四酸出峰没有影响。

3. 2 � 检测波长的选择

甲醇作为流动相允许的最小波长为 210 nm ,而

升高检测波长则 15-羟基十五烷酸, 十四酸的吸收

度下降, 因而本研究将检测波长定为 210 nm。

4 � 结论
以十四酸为内标物,本文建立了反相高效液相

色谱法测定 15-羟基十五烷酸的方法, 确定的流动

相为甲醇 �乙腈 �水= 80 � 5 � 15( 0. 1% 三氟乙

酸) ,流速: 1. 2 mL/ min,检测波长为 210 nm。该方

法的重现性好, 准确度高,可以满足实验室研究或生

产中 15-羟基十五烷酸的测定要求, 已在实际中应

用。
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图 6 � 复合发光材料的光致发光光谱

3 � 结 � 论

利用超声法, 以 7-羟基香豆素和 �-Al2O 3 纳米

粉为原料, 制得了荧光效率较高的复合发光材料。

红外分析结果表明,�-Al2O 3 表面原子和 7-羟基香

豆素分子之间产生了复杂的相互作用; 荧光分析发

现,由于纳米 �-Al2 O3 和 7-羟基香豆素形成化学键,

复合材料的荧光强度比原料的荧光强度增强了很

多,说明复合材料的发光性能和原料相比有了很大

提高。另外, 复合材料的荧光强度随 7-羟基香豆素

溶液浓度的增加呈先增强后减弱的趋势, 同时其峰

位出现红移; 而随超声处理时间的延长,复合材料的

荧光强度也出现先增强后减弱的趋势, 但峰位并未

出现明显变化。
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