
$%&'#()" 现代化工 第 !" 卷第 # 期

*+,%-. /0%123456.,789-: #()" 年 # 月

紫外双波长法检测葡萄糖降解产物

IUCEZ的研究
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摘要!>A羟甲基糠醛%\*$&是一种重要的平台化合物"是制取生物质液体燃料和其他化工产品的前体"可通过葡萄糖脱水

制得# 采用双波长紫外分光光度法测定葡萄糖转化为 >A羟甲基糠醛的葡萄糖的转化率和\*$的产率# 并通过验证实验验证

了该方法的准确性# 结果表明"该方法为大规模工业化检测提供一种简单有效的检测手段#
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??随着石油和煤炭等不可再生石化资源的过度消

耗和人类社会对能源需求的不断增加"原料丰富'价

格低廉的可再生生物质资源转化为液体燃料的开发

利用越来越得到人们的重视+) A!,

# >A羟甲基糠醛

%\*$&就是这样一种生物质资源的新型平台化合

物# \*$由木质纤维素水解生成的葡萄糖脱水制

得"以 \*$为原料可以合成许多有用化合物和新

型高分子材料"包括医药'树脂类塑料'柴油燃料

添加物等一系列具有高附加值的产品+B A",

# 葡萄

糖因为廉价且资源丰富"被认为是制备 \*$的更

好原料+O A;,

#

对于\*$的测定"目前主要有高效液相色谱法

%\db/&

+N A)#,和紫外分光光度法+)! A)B,

# \db/方法

准确"重复性好"但操作程序复杂"待测样品预处理

要求较高# 紫外分光光度法对样品处理要求低"使

测定程序简单化"测定速度快捷化"也存在检测重现

性较差"检测灵敏度较低的问题#

笔者采用双波长紫外分光光度法测定以 /dbA

b2/5为溶剂的反应体系中\*$的含量"并对该方法

的准确度进行了验证#

=>实验部分

=A=>实验原料及所需仪器

!A% o&AU573+8%"分析纯$>A羟甲基糠醛%Vg"

质量分数 [N;Q&"购自上海晶纯生物科技有限公

司%中国&$己内酰胺"购自光华科技股份有限公司

%中国广东&$氯化锂'五氧化二磷'氯化钙'氧化铝"

分析纯"购自科隆化工%中国成都&#

磁力搅拌器$紫外可见分光光度计 n̂A;B>M"

美国安捷伦科技#

=A?>配制TJ[V[3T&离子液体

取 >R((( G己内酰胺放入 >( 1b烧瓶里"按氯

化锂与己内酰胺摩尔比为 )l#')l!')lB和 )l>将氯

化锂加入到烧瓶中# 再将烧瓶放入油浴锅中"在磁

力搅拌下加热至 )#(j"至无色透明液体保持 # 0"

得到离子液体#

=A@>双波长法测定 IU羟甲基糠醛

配置 > 个已知浓度的\*$溶液"溶液浓度范围

*"O)*
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是 (R()N X(R(N! 11+5Cb# 将蒸馏水置于比色皿中

进行空白样品扫描"然后分别将 > 个标准溶液样品

置于比色皿中进行紫外可见光波谱扫描"记录样品

在 #(( X;(( .1波长范围内波谱图# 为防止样品中

离子液体对紫外可见光谱分析的干扰"设置空白对

照组和实际样品组!配制空白离子液体"置于比色皿

中进行紫外可见光波谱扫描"记录样品在 #(( X

;(( .1波长范围内波谱图$将葡萄糖以 )(Q离子液

体的用量加入到离子液体中"))(j下反应 ! 0"反应

后溶液利用可见分光光度计检测#

?>结果与讨论

?A=>双波长可见光谱法测定CEZ

不同浓度的 \*$标准溶液在 #(( X;(( .1波

长范围内的紫外A可见光光谱图如图 ) 所示#

)/(R()N 11+5Cb$#/(R(!O 11+5Cb$!/(R(>" 11+5Cb$

B/(R(O> 11+5Cb$>/(R(N! 11+5Cb

图 )?\*$标准溶液紫外吸收光谱

从图 ) 中可以看出"在 #;B .1波长处"不同浓

度的\*$标准溶液都有明显的吸收峰"且随着溶液

浓度的增大"吸收强度也不断增大# 在 #(( X

!>( .1波长内"不同浓度的 \*$标准溶液都有一

定的吸收"但在 !>( .1以后"吸光度近乎为零# 由

于 >A羟甲基糠醛在 #;B .1处有最大吸光度"因此

可以采用紫外分光光度法进行检测#

#;B .1处\*$溶液浓度与吸光度的关系如图 #

所示#

图 #?#;B .1处\*$溶液浓度与吸光度关系

由图 # 可以看出"随着 \*$溶液浓度的增大"

吸光度呈线性增加趋势# 由曲线近似方程可知"他

们均遵循朗伯A比尔定律+)>,

"即 >

#;B .1

Y##R" S1

%I

#

Y(RNN>&#

?A?>实际得到的CEZ干扰物质的影响

待测 \*$溶液与标准溶液的波长与吸光度的

关系如图 ! 所示#

)/\*$标准溶液$#/待测样品

图 !?\*$标准溶液与待测样品紫外吸收光谱图

由图 ! 可以看出"在波长为 !>( X"(( .1内"待

测样品有一定的吸光度"而标准 \*$溶液在 !>( X

"(( .1以后没有吸光度"吸光度存在一定的漂移#

这是由于葡萄糖在脱水生成\*$的过程中"前期制

备的离子液体中存在有己内酰胺等带有不饱和键的

物质"离子液体的存在会对 \*$的吸收产生干扰#

这是制备得到的 \*$紫外吸光度在 !>( X"(( .1

处有漂移的原因+)" A)O,

#

\*$标准溶液和/dbCb2/5紫外吸收光谱如图 B

所示#

)/\*$标准溶液$#//dbCb2/5离子液体

图 B?\*$标准溶液和/dbCb2/5紫外吸收光谱

由图 B 可知"空白离子液体在 !>( X"(( .1处

确实存在一定的吸光度"说明假设是正确的# 同时

可以看到"空白离子液体在 #;B .1处也有吸光度"

这会对得到的 \*$的吸光度带来影响# 因此"

#;B .1处 \*$溶液的吸光度应为实际测得

#;B .1的吸光度减去 #;B .1处离子液体的吸

光度#

?A@>紫外可见光双波长法测定CEZ

由于实际检测中有干扰物质的存在"为了排除

在紫外可见光谱测定\*$含量时干扰物质的影响"

建立一种双波长测定\*$的方法"构成紫外双波长

*OO)*
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图谱"公式如下!

>

\*$绝对#;B

Y

>样品#;B

A>

/dbCb2/5#;B

Y>样品#;B

A>

/dbCb2/5B>(S4

%)&

4T>

/dbCb2/5#;B

C>

/dbCb2/5B>(

Y)R!B>C(R!BOB; Y!R;O)

式中!>

/dbCb2/5#;B

和 >

/dbCb2/5B>(

分别为 /dbCb2/5离子液

体在 #;B .1和 B>( .1处的吸光度$>

\*$绝对#;B

为样

品中\*$在 #;B .1的吸光度$>样品#;B

为实际测得

的样品在 #;B .1处的吸光度$4为 /dbCb2/5离子

液体在 #;B .1和 B>( .1处的吸光度的比值#

测得 /db空白离子液体的吸光度 >

/dbCb2/5#;B

Y

)R!B>">

/dbCb2/5B>(

Y(R!BO B;# 根据朗伯比尔定律"同

一离子液体在 #;B .1的吸光度与 B>( .1的吸光度

存在固定的比例"所以"利用样品中 /dbCb2/5离子

液体在 B>( .1处的吸光度"可以得到样品中 /dbC

b2/5离子液体在 #;B .1处的吸光度# 另外"\*$

在 #;B .1处的吸光度为实际测得的样品在 #;B .1

处的吸光度减去样品中 /dbCb2/5离子液体在

#;B .1处的吸光度# 结合朗伯比尔定律中吸光度

与浓度之间的关系"计算出样品中\*$的浓度#

?AF>双波长法的精密度和准确性检验

为了证明紫外可见光双波长法的精确性和准确

性"做了 > 组回收实验# 利用双波长法"算出样品中

\*$物质的量"结果如表 ) 所示# 在样品溶液中加

入 BR(';R(')(R(')>R(

(

1+5和 #(R(

(

1+5待测组分

的标准\*$溶液# 根据双波长法"得到待测组分的

总浓度"扣除样品中该组分原有的 \*$物质的量"

即回收的标准物质的量"回收率分别为 N>R(Q'

NOR>Q'NNR(Q'N;ROQ和 NOR(Q# 标准物质的回

收率应尽可能接近 )((Q"如果回收率太高或太低"

都说明这种方法不可靠"一般实际的回收率误差在

s>Q都认为此方法可靠"实验中"> 组实验均符合

>Q的误差范围"验证此方法可靠#

表 =>CEZ回收率

样品 \*$加入量C

(

1+5\*$测定量C

(

1+5\*$回收率CQ

) BR( !R; N>R(

# ;R( OR; NOR>

! )(R( NRN NNR(

B )>R( )BR; N;RO

> #(R( )NRB NOR(

采用双波长紫外分光光度法测定样品中 \*$

物质的量"结果表明"该方法操作简单'快速"无需显

色处理"回收率较准"为生物质水解生产 >A羟甲基

糠醛提供了一种快速有效的检测手段#

@>结论

以离子液体己内酰胺A氯化锂为溶剂"研究了

生物质水解产物葡萄糖向\*$的转化工艺"探索了

其不同波长下吸光度以及吸光度与浓度的关系"通

过实验得出以下结论!在 #;B .1处"不同\*$标准

溶液都有明显的吸收峰"且随着溶液浓度的增大"吸

收强度也不断增大$\*$标准溶液在 #;B .1特征

波长处的吸光度与其对应浓度的线性关系遵循朗

伯A比尔定律$#;B .1处\*$溶液的吸光度应为实

际测得 #;B .1的吸光度减去 #;B .1处离子液体的

吸光度#

双波长紫外分光光度法测定样品中 \*$物质

的量的方法有效可靠# 该方法操作简单'快速"无需

显色处理"回收率较准"为生物质水解生产 >A羟甲

基糠醛提供了一种快速有效的检测手段#
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高"操作复杂"成本较高$激光衍射散射法是实验室

最常用'成本最低'最快捷的超细粉体粒度测量方

法# 利用激光粒度测量仪对不同粉体的测量条件各

不相同+N A)>,

"测量条件选取不当会使测定结果有很

大偏差# 笔者利用激光粒度仪测定纳米腐殖酸粉体

粒度分布"以样品的!

>(

为考察指标%!

>(

常用来表示

粉体平均粒度&"通过单因素及正交实验研究了分

散剂种类'超声温度'超声时间'分散质浓度'分散剂

质量分数对粒度测量结果的影响#

=>实验部分

=A=>试剂与仪器

无水乙醇"/d"天津市风船化学试剂科技有限

公司生产$六偏磷酸钠"@g"上海麦克林生化有限公

司生产$纳米腐殖酸"自制# ]*A"O(($型扫描电子

显微镜%]T*&"日本电子公司生产$e=A>((HT型

数控超声波清洗器"超声功率为 B( E\I"昆山市超

声仪器有限公司生产$b]AN(( 型欧美克激光粒度

仪"量程为 (R(> X>((

(

1"欧美克科技有限公司生

产$\ceA$@#)( 型电子天平"精度为 (R) 1G"福州

华志科学仪器有限公司生产#

=A?>纳米腐殖酸的粒度测定

纳米腐殖酸制备方法参考文献+;,# 其粒度测

定方法如下!取超声管"加入 )( 1b一定质量分数的

分散剂及一定质量纳米腐殖酸"置于以水为超声介

质的超声机底部超声分散一定时间后取出"及时使

用激光粒度分析仪测定其粒度分布#

?>结果与讨论

?A=>分散剂种类对粒度分布的影响

取 ! 只超声管"分别加入 )( 1b质量分数为

(R)Q六偏磷酸钠溶液'无水乙醇'去离子水作分散

剂"然后在 ! 只超声管中加入 (R((# G纳米腐殖酸

粉末# 将超声管置于超声波清洗器中超声分散

)> 12.# 超声完毕及时利用激光粒度分析仪测定其

粒度分布"结果如表 ) 所示#

表 =>分散剂种类对粒度测量结果的影响

(R)Q六偏磷酸钠 去离子水 无水乙醇

中位径C.1 "( )#( #O(

由表 ) 可以看出"用六偏磷酸钠溶液作分散剂

时测得的粒度最为准确"原因是!

!

静电排斥作用#

由于六偏磷酸钠溶液呈弱酸性"腐殖酸颗粒在其中

呈正电性+",

"六偏磷酸钠在水中极易生成 f4

B

d

"

W

# A

);

离子使其带负电性"不同电性促使六偏磷酸钠包裹

在纳米腐殖酸表面"从而提高了纳米腐殖酸颗粒表

面电位"使得纳米腐殖酸之间排斥作用增大"阻止了

腐殖酸颗粒团聚$

"

空间位阻效应# 六偏磷酸钠属

于高分子化合物"其直链长度在 #( X)(( 个单位"吸

附在纳米腐殖酸表面会产生空间立体保护作用"防

止腐殖酸颗粒二次团聚# 所以选用六偏磷酸钠作分

散剂测得的粒度比较准确#

取 # 支超声管"加入 )( 1b质量分数为 (R)Q

六偏磷酸钠分散剂溶液"然后分别称取 (R((# G纳

米腐殖酸放入超声管中# 分别在冰水混合条件和常

温条件下进行超声"超声时间为 )> 12.# 超声完毕

及时使用激光粒度分析仪测定其粒度分布"结果如

表 # 所示#

表 ?>超声温度对测量结果影响

常温 冰水混合

中位径C.1 )!(
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