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紫外光谱测定葡萄糖两相水解液中

?R羟甲基糠醛的新方法
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摘要!采用紫外光谱法快速测定了葡萄糖两相水解液中的 ?@羟甲基糠醛%?@c)d&的摩尔浓度"实验表明!以 ?@c)d为标

准品"蒸馏水替代葡萄糖的水@二甲基亚砜两相溶液为空白"在 (9; .1波长处对其中的 ?@c)d进行了定量分析# 测定结果表

明"溶液中的 ?@c)d摩尔浓度在 # f#V"# 11*4̀a范围内与其吸光度值呈现良好的线性关系"并且重现性良好# 该方法在抗干

扰性实验'精密度实验'回收率实验'稳定性实验和检出限方面均有满意表现"适于快速'准确地测定 ?@c)d摩尔浓度#

关键词!葡萄糖两相水解液$?@羟甲基糠醛%?@c)d&$紫外光谱法
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==目前"石油化石燃料面临枯竭"全球变暖趋势日

益严峻# 因此"催化转化生物质原料制备高附加值

的化学品已得到较多探索(")

# 在众多生物燃料资

源中"?@羟甲基糠醛%?@c)d&是一种十分关键的具

有多样化功能的平台化合物"已经受到生物燃料化

学领域和石油化工领域的广泛关注(()

# 目前"?@

c)d的制备主要通过生物质水解实现"自然界中的

生物质原料数量巨大并且价格低廉# 其中"葡萄糖

作为糖类单体化合物"它的选择性转化必将成为生

物质转化的重要方面(!)

# 传统方法中糖类脱水除

生成 ?@c)d外"反应过程中还容易发生聚合"产生

可溶性聚合物和不溶性的腐黑物(; @?)等副产物"大

大影响 ?@c)d的产率(:)

"与传统的单一反应介

质(S)相比较两相法(9 @T)制备 ?@c)d提高了糖转化

反应的选择性"有效抑制腐黑物的生成"有利于产物

的分离("#)

# 尤其是有机相"对于提高 ?@c)d的产

率有明显的作用("")

# 因此"建立适用于快速准确测

定葡萄糖及生物质两相体系中的 ?@c)d的分析方

法具有极其重要的意义#

采用现代仪器手段的 ?@c)d分析方法主要有!

紫外分光光度法("()

'高效液相色谱法("!)

'气相色

谱@质谱联用法(";)

'液相色谱@质谱联用法("?)

# 其

中"高效液相色谱法虽然应用较为广泛"但其成本

高"较费时"效率低(":)

# 基于经济实用性与快速准

确性的考虑"笔者采用紫外光谱法测定葡萄糖两相

水解液中的 ?@c)d# 采用微量移液器直接从反应

结束后的两相体系中取样"蒸馏水稀释一定倍数后

用紫外光谱法测定 ?@c)d的摩尔浓度"并且首次在

葡萄糖的二甲基亚砜@水两相体系条件下测定 ?@

c)d的摩尔浓度# 实验结果表明"本方法快速简

,(T,
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便"结果准确#

9:实验材料和方法

9>9:仪器与试剂

a3]&,%0 DXT"## 紫外分光光度计"北京莱伯泰

科仪器有限公司$二甲基亚砜"分析纯"天津大茂化

学试剂厂$葡萄糖"分析纯"天津大茂化学试剂厂$

?@羟甲基糠醛"美国72B13公司$固体催化剂作用后

的葡萄糖水解液"实验室自制#

9>;:实验方法

"V(V"=?@c)d标准溶液的配制

配制 : 个已知摩尔浓度的 ?@c)d水溶液# 其

中 ?@c)d的摩尔浓度范围为 # f#V"# 11*4̀a#

"V(V(=?@c)d溶液的紫外光谱扫描曲线绘制

以蒸馏水为空白"取 # f#V"# 11*4̀a的 ?@

c)d标准溶液置于石英比色皿中"在 (?# f;## .1

波长段扫描"根据扫描曲线确定最大吸收峰对应的

波长#

"V(V!=?@c)d溶液的标准曲线绘制

取 # f#V"# 11*4̀a的 ?@c)d系列标准溶液"

以蒸馏水为空白"在最大吸收峰对应波长下测定其

吸光度"绘制标准曲线"建立回归方程#

"V(V;=固体催化剂作用后的葡萄糖水解液中 ?@

c)d摩尔浓度的测定

用微量移液器从反应体系中移取一定体积的反

应液"用蒸馏水稀释至一定倍数"置于石英比色皿中

进行测定"在 (?# f;## .1波长范围内扫描"记录全

部吸光度值#

;:结果与讨论

;>9:?RLNT的吸光度值与其摩尔浓度的关系

不同摩尔浓度的 ?@c)d水溶液的紫外吸收光

谱图如图 " 所示#

?@c)d水溶液浓度 1̀1*4,a

@"

!".#V#($(.#V#;$!.#V#:$

;.#V#9$?.#V"#

图 "=不同浓度的 ?@c)d标准溶液

紫外吸收光谱图

由图 " 可知"?@c)d在 (9; .1处有最大吸收

峰"因此"确定 (9; .1为其特征吸收波长# 将

" 11*4̀a的 ?@c)d标准溶液稀释"配制成摩尔浓

度分别为 #V#('#V#;'#V#:'#V#9'#V"# 11*4̀a的系

列标准溶液"以蒸馏水为空白"在 (9; .1下分别测

定该标准溶液的吸光度"绘制标准曲线"如图 (# 由

图 ( 可知"样品在 # f#V"# 11*4̀a

!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!!

范围内线性

==!上接第 T" 页$

<:结论

W/中聚乙二醇长侧链与 _5@5

(

的显色反应可

以应用于W/浓度测量和吸附的研究"结果表明"以

_5@5

(

溶液为显色剂的分光光度法测定波长为

?!SV? .1"显色时间为 "(# 12."W/工作曲线相关系

数为 #VTT:T$检测范围分别为 #V##" f#V#!? B̀a"

此法适合于酸性条件下测定"水泥中常见盐类和离

子对测定的干扰较小"直接用于测定 W/在水泥上

的吸附等温线获得了满意的效果#
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图 (=?@c)d摩尔浓度工作曲线

良好"建立回归方程#

;>;:葡萄糖水解液的紫外吸收光谱

实验室自制的葡萄糖水解液是水相与有机相二

甲基亚砜的混合体系"二甲基亚砜等有机溶剂会提

高糖转化反应的选择性"并且高沸点有机试剂会缩

短反应时间("S @"9)

"由于二甲基亚砜与水互溶"因此"

反应结束后用微量移液器从体系中吸取一定体积的

反应液"加蒸馏水稀释一定倍数后用紫外光谱法测

定其中 ?@c)d的摩尔浓度# 葡萄糖两相水解液的

紫外吸收光谱见图 !# 由图 ! 可知"葡萄糖水解液

中无其他干扰物质"可以用紫外光谱法测定其中的

?@c)d摩尔浓度#

图 !=葡萄糖两相水解液紫外吸收光谱图

;><:空白干扰实验

为考察反应体系中的有机溶剂二甲基亚砜与溶

质葡萄糖在 (9; .1处是否对 ?@c)d的吸光度造成

影响"按照反应条件配制了葡萄糖的水@二甲基亚

砜溶液"依照反应结束后样品溶液制备的稀释步骤

稀释一定倍数后"以蒸馏水为空白"在 (?# f;## .1

进行扫描"结果表明在 (9; .1波长处无吸收"说明

=======

".反应前的两相体系$(.蒸馏水$!.反应后的两相体系

图 ;=葡萄糖水解液与空白对照紫外吸收光谱图

底物葡萄糖与溶剂二甲基亚砜对 ?@c)d的摩尔浓

度的测定并无影响# 同时"将蒸馏水与葡萄糖的

水@二甲基亚砜溶液同时在 (?# f;## .1进行扫描"

对比发现 ( 种溶液在 (9; .1处均无吸收"如图 ;#

因此"可用蒸馏水替代葡萄糖的水@二甲基亚砜溶

液作为空白"以更为快速地测定葡萄糖两相水解液

中的 ?@c)d#

;>=:精密度实验

取同一反应结束后两相体系中的溶液"稀释一

定倍数后将样液分为 ? 份"直接用紫外光谱法测定

其吸光度"计算相对标准偏差"分析重现性"实验结

果见表 "#

表 9:葡萄糖两相水解液中 ?RLNT摩尔浓度精密度测定

吸光度
?@c)d摩尔浓度 1̀1*4,a

@" 相对标准偏差 Z̀

"V";:: ;SVTT "V(:

"V"(!? ;SV#(

"V"!T9 ;SVS#

"V"#9( ;:V!S

"V"":; ;:VS(

;>?:回收率实验

计算得到反应后体系中 ?@c)d摩尔浓度后"配

制摩尔浓度为反应体系中 ?@c)d一半的 ?@c)d标

准溶液"并与已知摩尔浓度的反应体系中的 ?@c)d

溶液等体积混合后测定摩尔浓度"按照公式%"&计

算回收率# 实验结果见表 (#

加样回收率 R

"

#

"

T

"

U#

(

T

(

"

P#TX"##Q %"&

式中"#

"

为加标测定值$T

"

为混合后总体积$#

(

为

原样测定值$T

(

为取样体积$#为加标量$T为加标

体积#

表 ;:反应后体系中 ?RLNT摩尔浓度回收率实验

原样测定值`

11*4,a

@"

加标测定值`

11*4,a

@"

加入 ?@c)d标

样量 1̀1*4,a

@"

平均回收

率 Z̀

("V": "?VSS "#V?9 TSV(;

("V": "?V9" "#V?9

("V": "?V:; "#V?9

("V": "?VS9 "#V?9

("V": "?V:(V "#V?9

;>O:稳定性实验

反应结束后"用微量移液器从体系中移取一定

体积的反应液待测# 分别于 #'#V?'"V#'"V?'(V#'

(V?'!V# 0 时测定吸光度值"测定结果见图 ?"实验

结果表明"溶液在 (V# 0 内基本稳定# 因此"应在反

应结束后 (V# 0内完成 ?@c)d摩尔浓度的测定#

,;T,
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图 ?=?@c)d稳定性测定

;>\:检出限

分析方法的检出限是指能用该方法以适当的置

信度检出被测组分的最低质量或最低浓度("T)

# 国

际理论化学与应用化学联合会%5DW>/&于 "TS? 年

推荐检出限为!检测限以浓度%或质量&表示"指由

特定的分析方法能够合理检测出的最小分析信号

*

a

"求得的最低浓度4

a

%或质量O

a

&"表达式为!

4

a

%或O

a

& b%*

a

@W&,I

@"

bBH

]

,I

@"

%(&

式中"I为分析校准曲线在低浓度范围内的斜率$W

为空白平均值$H

]

为空白标准偏差#

测定次数为 (# 次"5DW>/建议 Bb! 作为检测

限计算标准((#)

# 按照上述方法"用 a3]&,%0 DXT"##

紫外分光光度计在 (9; .1下测葡萄糖两相水解液

中的 ? @c)d摩尔浓度检出限为 ;V?( r"#

@;

11*4̀a#

<:结论

本实验提出一种更为快捷'准确的测定葡萄糖

的水@二甲基亚砜两相水解液中 ?@c)d摩尔浓度的

方法"直接将样品加蒸馏水稀释后采用紫外光谱法

测定其吸光度# 该方法操作简便'快速"同时准确'

有效"重现性良好"为葡萄糖以及生物质糖制备 ?@

c)d提供便捷的检测手段#
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