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摘要!从分离谱图%分析时间%线性范围%检出限%精密度和加标回收率角度!对离子色谱和高效液相

色谱"B?IL$测定水中的短链脂肪酸的方法进行比较& B?IL使用 H5>*3WO

Ga

L#' 色谱柱!流动相为

磷酸二氢钾溶液和甲醇!梯度洗脱!流速 #8" 1Ic13>& 离子色谱法使用 +3:>O]

Ga

@GL%& 色谱柱!

流动相为不同浓度氢氧化钠溶液梯度洗脱!流速 #8- 1Ic13>& 结果表明'B?IL的分析时间%线性

范围%检出限%保留时间精密度%峰面积精密度和加标回收率分别为 #,8- 13>%" <# !"" 1PcI%

#-F-$ <!&8!& 1PcI%"8"$.D <"8-.$D%#8#!D <&8-"D和 .(8#D <##!8"D!离子色谱法的相应

指标分别为 #&8" 13>%" <!" 1PcI%"8"& <"8#" 1PcI%"8"""D <"8"-&D%#8#'D <!8(.D 和

.'F!D <#!!8"D& B?IL线性检测范围宽!但检出限相对高& 离子色谱法检出限低!但线性检测

范围窄!过高的进样质量浓度使得分离效果不佳& 应根据样品实际质量浓度!选择合适检测方法&
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;;依据 SEcG!##!#-!""$.动植物油脂 氧化稳

定性的测定$加速氧化测试%/&e2>9312X是一种测

定油脂氧化稳定性的标准方法' 氧化诱导时间由电

导率变化所得&电导率变化由水溶液中短链脂肪酸

的种类和含量所决定&其中甲酸+醋酸+丙酸和丁酸

为主要成分&占 $,8-!D <#""D

)# %!*

'

目前&测定水溶液中短链脂肪酸常用高效液

相色谱法)& %,*

+离子色谱法)- %(*

+气相色谱法)#*

+

气质联用法)$*等&其中高效液相色谱法操作简单+

准确率高+成本低&在酸雨+废水评价领域被广泛

应用!而离子色谱法近年来快速兴起&高效+灵敏

等优点使得其在纯净水+化妆品领域的分析中被

广泛应用' 本研究对测定水中短链脂肪酸的高效

液相色谱法和离子色谱法进行比较分析&从分析

时间+线性范围+加标回收率+精密度+检测限的角

度详细比较'

:;材料与方法

#8#;试验材料

甲酸+乙酸+丙酸+丁酸+邻苯二甲酸氢钾+磷酸(

分析纯!磷酸二氢钾+甲醇+M2bB水溶液(色谱纯!

超纯水&由a3443N:WO纯化系统制得!!-

!

I微量注射

器+"8!!

!

1微孔滤膜(美国沃特世有限公司'

-!- 型高效液相色谱仪 $配备紫外可见检测

器%+H5>*3WO

Ga

L#' 色谱柱 $,8( 11f#-" 11&-

!

1%(美国沃特世有限公司!+3:>O]

Ga

JLH %-""" 型

离子色谱仪$配备 +3:>O]

Ga

@HeH &"" 型抑制器%+

M2bB淋洗液发生器++3:>O]

Ga

@GL%& 色谱柱(美

国赛默飞有限公司!台式 NB计'

#8!;试验方法

#8!8#;色谱条件

高效液相色谱法&测定条件见文献)'*&流动相

为磷酸二氢钾溶液和甲醇&梯度洗脱&流速 #8"

1Ic13>&进样量 #"

!

I'

离子色谱法(淋洗液为M2bB溶液&设定梯度洗

脱程序$见表 #%&流速 #8- 1Ic13>&进样量 #"

!

I'

表 :;离子色谱梯度洗脱程序

项目 时间c13> /#cD /!cD /&cD

平衡阶段 "8" '" !" "" 平衡 $ 13>

$8" '" !" ""

分析阶段 $8# '" !" ""

$8- '" !" ""

#-8" '" !" ""

!-8" '- "" #-

&-8" $" "" &"

,-8" ," "" ("

进样

开始等度洗脱

开始梯度洗脱

;注(/# 为超纯水&/! 为 -8" 11:4cIM2bB溶液&/& 为 #""

11:4cIM2bB溶液'

#8!8!;标准曲线的绘制

高效液相色谱法(准确称取甲酸+乙酸+丙酸+丁

酸各 "8! P&用超纯水定容至 -" 1I后&分别量取

"F-+#+!+,+'+#( 1I混合溶液定容至 -" 1I&制得短

链脂肪酸标准溶液&过膜后进样&以峰面积$K%为纵

坐标+短链脂肪酸质量浓度$J%为横坐标绘制标准

曲线'

离子色谱法(准确称取甲酸+乙酸+丙酸+丁酸各

#8" P&用超纯水定容至 # """ 1I后&分别量取 !-+

#!+-+!+# 1I混合溶液至 ! <( 号容量瓶定容至

-" 1I&从 ( 号容量瓶中量取 !8-+#+"8- 1I混合溶

液至 $ <. 号容量瓶定容至 -" 1I&从 . 号容量瓶中

量取 !- 1I混合溶液至 #" 号容量瓶定容至 -" 1I&

制得标准溶液&过膜后进样&以峰面积$K%为纵坐

标+短链脂肪酸质量浓度$J%为横坐标绘制标准

曲线'

#8!8&;精密度和加标回收率的测定

取 e2>9312X测量池水样品 $大豆油&#!"=&

!" IcQ 空气&, Q%过滤后进样分析&在相同操作条

件下重复 ( 次&计算各短链脂肪酸的保留时间精密

度和峰面积精密度' 对样品进行加标回收率试验&

控制加标物体积不超过试样溶液体积的 #D&混匀

后膜过滤进样&计算回收率'

<;结果与讨论

!8#;分离谱图和分析时间比较"见图 #$

图 :;水中短链脂肪酸的高效液相色谱图#7$和

离子色谱图#J$比较

',#
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;;如图 # 所示&两种方法都可实现对水中短链脂

肪酸的良好分离' 对于离子色谱法&随着氢氧化钠

淋洗液浓度的增加&总体按照单电荷离子+双电荷离

子+三电荷离子的顺序洗脱出峰' 以检测常见的甲

酸+乙酸+丙酸和丁酸为例&高效液相色谱分析时间

为 #,8- 13>&离子色谱分析时间为 #&8" 13>&分析时

间总体相差不大'

!8!;线性范围和检出限"见表 !$

表 <;高效液相色谱法和离子色谱法的线性范围和检出限比较

色谱方法 组分 线性范围c$1PcI% 线性方程 相关系数 检出限c$1PcI%

高效液相色谱

甲酸 " <# !"" Kp&(,@",Ji#" #&,@"" "@... # #$@$.

乙酸 " <# &"" Kp!,&@&"Ji# #'#@&" "@... . #-@-$

丙酸 " <# &"" Kp!-!@"!Ji,#"@!! "@... ' !&@!&

丁酸 " <# &"" Kp!(!@".J%&$&@#" "@... , #.@!'

离子色谱

甲酸 " <!# Kp"@##& &Ji"@"!! & "@... $ ""@"&

乙酸 " <!" Kp"@"(( &Ji"@""( ' "@... . ""@#"

丙酸 " <!" Kp"@",' 'Ji"@""( ( "@... ' ""@#"

丁酸 " <!" Kp"@",- #Ji"@"", ( "8... " ""8"'

;;如表 ! 所示&高效液相色谱法测得甲酸+乙酸+

丙酸和丁酸的线性范围为 " <# !"" 1PcI&线性方程

相关系数均大于 "8...&检出限范围为 #-8-$ <

!&F!& 1PcI' 离子色谱法测得甲酸+乙酸+丙酸和丁

酸的线性范围为 " <!" 1PcI&线性方程相关系数均

大于 "8...&检出限范围为 "8"& <"8#" 1PcI' 离子

色谱法的检测限低&但是值得强调的是&若离子色谱

的样品进样质量浓度过高&会导致短链脂肪酸的分

离状况不佳&出现峰重叠的现象'

!8&;精密度和加标回收率

采集样品经滤膜过滤后进样分析&在稳定操作

条件下重复 ( 次&两种色谱方法的精密度和加标回

收率结果如表 & 所示'

表 ?;高效液相色谱法和离子色谱法的

精密度和回收率比较

色谱

方法
组分

保留时间c

13>

保留时间

精密度cD

峰面积精

密度cD

回收

率cD

高效液

相色谱

甲酸 "#8.(& "8-.$ &8-" ##!8"

乙酸 "!8$#" "8#., #8#& ".(8$

丙酸 "-8'". "8##( #8#! ".(8#

丁酸 #&8,$, "8"$. !8#. ".'8!

离子

色谱

甲酸 ##8$(" "8""" !8"& #!#8"

乙酸 ".8('$ "8"-& !8#& ##-8"

丙酸 ##8#"$ "8"#. !8(. #!!8"

丁酸 #!8!"" "8"!& #8#' ".'8!

由表 &可知&高效液相色谱法保留时间精密度为

"8"$.D <"8-.$D&峰面积精密度为 #8#!D <

&F-"D&加标回收率为 .(8#D <##!8"D!离子色谱法

保留时间精密度为 "8"""D<"8"-&D&峰面积精密度

为 #8#'D<!8(.D&加标回收率为 .'8!D<#!!8"D'

两种色谱法的精密度和加标回收率总体接近'

?;结;论

对测定水中短链脂肪酸的高效液相色谱法和离

子色谱法进行比较' 结果显示&两者对水中的甲酸+

乙酸+丙酸和丁酸均能很好地进行定性和定量分析&

方法的分析时间+精密度和加标回收率总体差异不

大' 高效液相色谱法虽然线性检测范围宽&但是检

出限相对高' 离子色谱法虽然检出限低&但是线性

检测范围窄&过高的进样质量浓度使得分离效果不

佳&峰重叠的现象对峰面积定量带来了较大的误差&

需对样品稀释后进样' 应用过程中&应根据样品实

际质量浓度情况&选择合适的检测方法'
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