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毛细管型离子色谱－脉冲安培法检测枸杞多糖的单糖组成
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摘　要　采用ＩＣＳ－５０００毛细管离子色谱仪对枸杞多糖 中 的１０种 单 糖 进 行 了 分 离 测 定。优 化 了 前 处 理 过 程

中影响多糖水解的酸种类、酸浓度、水解温度和时间等参数，优化条件为使用２ｍｏｌ／Ｌ三氟乙酸溶液在１００℃
下水解１２０ｍｉｎ，在该条件下，果糖回收率约为５０％，其 余 单 糖 回 收 率 在８４％～１０４％之 间。采 用 新 型 淋 洗 液

自动发生装置电解产生淋洗液，Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ＣａｒｂｏｒＰａｃ　ＰＡ２０色谱柱分离，毛细管安培池检测，１０种 单 糖 成 分 标

准曲线线性关系良好，相关系数均大于９９．９％；检出限在２．５～７５ !ｇ／Ｌ之间，为枸杞多糖中单糖组分测定提

供了新的可行方法。

关键词　毛细管离子色谱；脉冲安培检测；枸杞多糖；单糖

　２０１２－０１－１７收稿；２０１２－０４－２３接受

＊Ｅ－ｍａｉｌ：ｊｉｌｌ．ｌｉ＠ｔｈｅｒｍｏｆｉｓｈｅｒ．ｃｏｍ

１　引　言

枸杞是一种传统中药材，枸杞多糖是其主要功能活性成分，具有抗癌、增强免疫力、降血糖、防衰老、
抑制肿瘤生长和细胞突变等功效［１～３］。准确测定枸杞多糖中单糖的组成对研究其化学结构和性质具有

重要意义。
测定多糖中单糖组成方法有气相色谱法［１，２］、液相色谱法［４，５］和毛细管电泳法［６］等，这些方法大多

需要经过复杂的衍生化处理，并且灵敏度和分离效果不理想［７］。其中柱前衍生气相色谱法测定枸杞多

糖报道较多［１，２，８］，检测到的６种单糖分别为阿拉伯糖、鼠李糖、木糖、甘露糖、半乳糖和葡萄糖。与之相

比，离子色谱法则无需衍生即可分离测定样品中的糖类化合物，分离度好，检测灵敏度高［９～１１］，可对枸

杞多糖中１０种单糖成分，尤其是低浓度单糖成分进行准确测定。
毛细管离子色谱分离－脉冲安培检测（Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ＩＣ－ＰＡＤ）是离子色谱电化学检测发展的重要阶段。

毛细管尺度的离子色谱系统以其高灵敏度、高效率、低消耗的特点，在单糖组分测定中展现了许多优势。
本实验采用新型淋洗液自动发生装置产生淋洗液，Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ＣａｒｂｏｒＰａｃ　ＰＡ２０色谱柱分离，毛细管安培

池检测，对枸杞多糖中单糖组成进行了考察。提供了毛细管离子色谱测定单糖成分的可行方案，为该方

法的推广应用提供了实验基础。

２　实验部分

２．１　仪器与试剂

ＩＣＳ－５０００型毛细管离子色谱仪，ＯｎＧｕａｒｄ　ＲＰ前处理柱（美国Ｄｉｏｎｅｘ公司）；电热恒温鼓风干燥箱

（黄石市恒 丰 医 疗 器 械 公 司）；氮 吹 仪（天 津 恒 奥 科 技 发 展 公 司）；水 解 管（北 京 欣 维 尔 玻 璃 仪 器 公

司）；０．２２!ｍ尼龙滤膜。

１０种单糖标准物质：岩藻糖、鼠李糖、阿拉伯糖、氨基葡萄糖、半乳糖、葡萄糖、木糖、甘露糖、果糖、
核糖（Ｓｉｇｍａ公司）；三 氟 乙 酸（９９．７％，美 国Ｊ．Ｔ．Ｂａｋｅｒ公 司）；甲 醇（色 谱 纯，百 灵 威 公 司）；超 纯 水

（Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ，电阻率为１８．２ＭΩｃｍ）；枸杞多糖（枸杞粉碎后经脱脂、脱蛋白等纯化工艺制得）。

２．２　色谱条件

色谱柱：Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ＣａｒｂｏＰａｃ　ＰＡ２０分析柱（１５０ｍｍ×０．４ｍｍ）；Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ＣａｒｂｏＰａｃ　ＰＡ２０Ｇ保护柱

（３５ｍｍ×０．４ｍｍ）。淋洗液：毛细管淋洗液自动发生装置Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ＥＧＣ－ＫＯＨ　Ｃａｒｔｒｉｄｇｅ产生的ＫＯＨ
溶液；淋洗条件（１）：０～１５ｍｉｎ，８ｍｍｏｌ／Ｌ　ＫＯＨ；１５．１～２３ｍｉｎ，２００ｍｍｏｌ／Ｌ　ＫＯＨ；２３．１～２８ｍｉｎ，８
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ｍｍｏｌ／Ｌ　ＫＯＨ。淋洗条件（２）：０～２０ｍｉｎ，３ｍｍｏｌ／Ｌ　ＫＯＨ；２０．１～２８ｍｉｎ，２００ｍｍｏｌ／Ｌ　ＫＯＨ；２８．１～
３３ｍｉｎ，３ｍｍｏｌ／Ｌ　ＫＯＨ。淋洗液流速：８!Ｌ／ｍｉｎ；柱温：３０℃；检测方式．：脉冲安培检测，糖测定四电

位波形（见表１）；工作电极：金电极；参比电极：钯／氢（Ｐｄ／Ｈ）参比电极；进样量：０．４!Ｌ。

表１　糖测定四电位波形（Ｐｄ／Ｈ参比电极）
Ｔａｂｌｅ　１　Ｑｕａｄｒｕｐｌｅ　ｗａｖｅｆｏｒｍ　ｆｏｒ　ｃａｒｂｏｈｙｄｒａｔｅ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
（Ｐｄ／Ｈ　Ｒｅｆ．Ｅｌｅｃｔｒｏｄｅ）

时间
Ｗａｖｅｆｏｒｍ　ｔｉｍｅ（ｓ）

电位
Ｐｏｔｅｎｔｉａｌ（Ｖ）

积分
Ｉｎｔｅｇｒａｔｉｏｎ

０．００　 ０．９５０
０．２０　 ０．９５０ Ｏｎ
０．４０　 ０．９５０ Ｏｆｆ
０．４１ "１．１５０
０．４２ "１．１５０
０．４３　 １．４５０
０．４４　 ０．７５０
０．５０　 ０．７５０

２．３　溶液配制

２．３．１　混合标准溶液的配制　糖标准品分别配

制成１０００ｍｇ／Ｌ标准储备液。分别取单糖标准

储备液配制混合标准溶液，混合标准溶液中岩藻

糖和 核 糖 浓 度 分 别 为５ｍｇ／Ｌ，葡 萄 糖 浓 度２５
ｍｇ／Ｌ，其余单 糖 浓 度 分 别 为１０ｍｇ／Ｌ。上 述 混

合标准溶液进一步稀释２，５，１０，２０，１００，２００
和５００倍，配制成系列混合标准溶液。

２．３．２　样品溶液的制备　准确称取０．５ｇ枸杞

多糖 于５０ｍＬ超 纯 水 中，振 荡 使 之 充 分 溶 解。
在

水 解 管 中 分 别 加 入 上 述１ｍＬ枸 杞 多 糖 溶 液

和４ｍｏｌ／Ｌ三氟乙酸溶液１ｍＬ，摇匀后，在１００℃下恒温水解１２０ｍｉｎ，氮气吹干后加５ｍＬ水溶解；取
上述溶解液０．５ｍＬ稀释至１０ｍＬ，稀释液分别过０．２２!ｍ尼龙滤膜和ＯｎＧｕａｒｄ　ＲＰ前处理柱，弃去前

面３ｍＬ流出液，收集后面溶液进样。

３　结果与讨论

３．１　毛细管离子色谱分离－安培检测系统［１２］

毛细管离子色谱系统的流速仅约为常规离子色谱系统的１％，淋洗液的消耗量很低，因而可以持续

不停机工作，始终保持平衡稳定状态，可随时进样分析，节省以前所需的开机平衡时间，并提高了结果稳

定性。对于完成一次常规分析所需的进样量也明显降低，适用于珍贵稀少样品的分析。

Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ＣａｒｂｏＰａｃ　ＰＡ２０毛细管单糖分析柱，延续了ＣａｒｂｏＰａｃ系列色谱柱快速高效，分离度好的

优点。同时，可与毛细管淋洗液自动发生装置（Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ＥＧ）配合使用，由淋洗液发生装置产生比手工

配制的淋洗液纯度更高，所得浓度也更加精确，可显著提高测试的长期稳定性。此外，高纯淋洗液使得

仪器的工作状态更佳，所得基线更为平稳，基线噪音降低，分析灵敏度也相应提高。由于毛细管系统的

流速很低，对淋洗试剂的消耗量很小，因此电解产生相同浓度淋洗试剂的电解所需电流会明显降低，为

产生更高浓度的淋洗液提供了条件。目前可产生的淋洗液最高浓度已提高至２００ｍｍｏｌ／Ｌ，显著提高

了分析过程的使用灵活性。
为了与毛细管离子色谱的流速相匹配，对毛细管型安培池也进行了改进。池体流路的内径减小和

参比池的设计改变，均可以 有 效 降 低 安 培 池 死 体 积。同 时 参 比 池 的 改 进 使 得 新 型 安 培 池 可 兼 容ｐＨ／

Ａｇ／ＡｇＣｌ型复合参比电极和新型－钯／氢型参比电极。ｐＨ／Ａｇ／ＡｇＣｌ参比电极使用的膜结构相对比较

脆弱，并且参比电极电解质溶液在使用过程中会发生变化，因而参比电极的推荐使用时间约为６个月。
而钯／氢型参比电极则采用固态参比电极技术，机械稳定性和化学稳定性都得了到根本性地提高，延长

参比电极的使用寿命，并且其使用和保存方法都非常简便。毛细管离子色谱－安 培 检 测 系 统 的 上 述 特

点，使其能够在单糖组分测定中展现独特的优势。

３．２　色谱淋洗条件的优化

Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ＣａｒｂｏＰａｃ　ＰＡ２０毛细管色谱柱延续了ＣａｒｂｏＰａｃ型色谱柱的特点，填料采用无孔基球附

聚双官能季铵功能基。该色谱柱对单糖分离度高，峰型好，因而灵敏度高，分离速度快。枸杞多糖水解

液中含有多种待测单糖组分，本研究采用两种色谱淋洗条件，对水解液中１０种单糖进行了定性和定量

分析，具体淋洗条件见２．２节。淋洗条件１用于测定岩藻糖（Ｆｕｃ）、鼠李糖（Ｒｈａ）、阿拉伯糖（Ａｒａ）、氨基

葡萄糖（ＧｌｃＮ）、半 乳 糖（Ｇａｌ）和 葡 萄 糖（Ｇｌｃ）。淋 洗 条 件２用 于 测 定 木 糖（Ｘｙｌ）、甘 露 糖（Ｍａｎ）、果 糖
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（Ｆｒｕ）和核糖（Ｒｉｂ）。两种淋洗条件下样品分离色谱图见图１ａ和ｂ。

图１　淋洗条件１（ａ）和淋洗条件２（ｂ）样品分离色谱图

Ｆｉｇ．１　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ　ｏｆ　ｓａｍｐｌｅｓ　ｕｓｉｎｇ　ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ　ｍｅｔｈｏｄ　１（ａ）ａｎｄ　ｍｅｔｈｏｄ　２（ｂ）

Ｆｕｃ：ｆｕｃｏｓｅ；Ｒｈａ：ｒｈａｍｎｏｓｅ；Ａｒａ：ａｒａｂｉｎｏｓｅ；ＧｌｃＮ：ｇｌｕｃｏｓａｍｉｎｅ；Ｇａｌ：ｇａｌａｃｔｏｓｅ；ＧＬＣ：ｇｌｕｃｏｓｅ；Ｘｙｌ：

ｘｙｌｏｓｅ；Ｍａｎ：ｍａｎｎｏｓｅ；Ｆｒｕ：ｆｒｕｃｔｏｓｅ；Ｒｉｂ：ｒｉｂｏｓｅ．

　　使用阴离子交换色谱柱分离单糖。淋洗液中ＯＨ" 有两种作用，首先是作为淋洗离子，ＯＨ" 浓度增

大，淋洗强度增大，使单糖在色谱柱上保留减弱；同时，ＯＨ" 提供糖解离所需的高ｐＨ值环境，常见单糖

的ｐＫａ 基本在１２～１４之间，当糖还未完全解离为离子时，单糖的离子化程度随ｐＨ值增加而增大，其

在色谱柱上保留能力也会随之增强。单糖的保留行为是上述两种作用共同影响的结果［１３］。
鼠李糖和阿拉伯糖在不同浓度淋洗液中的分离情况是上述两种作用的共同体现。２５℃时，阿拉伯

糖的ｐＫａ＝１２．４３，Ｌ型鼠李糖的ｐＫａ＝１２．０４，二者差异相对较大。当淋洗液浓度低于１０ｍｍｏｌ／Ｌ时，
其ｐＨ＜１２，两种单糖都处于不完全电离状态。其中阿拉伯糖的电离度低于鼠李糖。两种单糖在低浓

度淋洗液中保留时间基本相同，而当淋洗液浓度升高时，两种单糖的保留时间虽然都减小，但因为两糖

的ｐＫａ 差距较大，色谱保留时间的差别也随之逐渐增大，因此二者分离度增加。实验表明，淋洗液浓度

在２～１０ｍｍｏｌ／Ｌ范围内，鼠李糖和 阿 拉 伯 糖 的 分 离 度 随 淋 洗 液 浓 度 升 高 而 增 大；淋 洗 液 浓 度 在８
ｍｍｏｌ／Ｌ时即可实现基线分离。淋洗液浓度的增大，会影响其余单糖的分离度，因此淋洗液浓度选择８
ｍｍｏｌ／Ｌ为淋洗条件１。但此时，甘露糖和木糖分离效果较差，因两者ｐＫａ 值相近。因此，ＯＨ" 的淋洗

强度对于分离效果的影响更占主导，淋洗液浓度越低时，单糖与离子交换基团相互作用时间长，从而获

得更大分离度。实验表明，淋洗液浓度为３ｍｍｏｌ／Ｌ时，可以实现木糖与甘露糖的有效分离，在实际样

品中存在的其它干扰峰也能与待测单糖较好分离，选择３ｍｍｏｌ／Ｌ为淋洗条件２。两种淋洗条件分离

完成后，均使用２００ｍｍｏｌ／Ｌ　ＫＯＨ冲洗８ｍｉｎ，以保证测定结果的稳定性。

３．３　多糖水解条件优化

多糖的水解效果与所使用酸的种类和浓度、水解温度和水解时间有关。本研究分别对以上几种因

素进行研究，得出了优化的枸杞多糖水解条件。
多糖水解常采用 Ｈ２ＳＯ４、ＨＣｌ和三氟乙酸（ＴＦＡ）［１４］。其中，三氟乙酸具有更易挥发的特性，易通

过氮吹等手段去除；并且其酸性相对较弱，水解过程中单糖降解的副反应小。因此，使用较为广泛。本

实验采用三氟乙酸水解多糖后通过氮吹除酸，再以水溶解水解产物，所得溶液组成简单，容易控制稀释

倍数，操作过程简单易行。
在反应温度和时间相同并适中的条件下，分别考察三氟乙酸浓度为１，２和４ｍｏｌ／Ｌ时的水解效果。

在ＴＦＡ浓度为２ｍｏｌ／Ｌ时，大部分单糖水解度达到最高。继续增大酸度，单糖分解，浓度降低。因此

选择２ｍｏｌ／Ｌ三氟乙酸溶液进行水解。
使用２ｍｏｌ／Ｌ三氟乙酸水解，在相同水解时间下考察８０，９０，１００，１１０和１２０℃时枸杞多糖的水

解效果（图２），大部分单糖浓度随水解温度升高而增大，而果糖的浓度呈现急剧下降的趋势，说明果糖

的稳定性与温度关系很大，高温会导致果糖的分解或转化。考虑到待测单糖的整体水解效果，水解温度

选择为１００℃。
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在２ｍｏｌ／Ｌ三氟乙酸，水解温度１００℃条件下，考察水解时间３０，６０，９０，１２０，１５０和２１０ｍｉｎ条

件下的水解效果（图３）。大部分单糖，尤其是半乳糖，水解１２０ｍｉｎ后，浓度可达到或接近最大值；而果

糖的浓度随时间增加而减小。考虑所有单糖的综合水解效果，最终水解时间选择为１２０ｍｉｎ。此时获

得果糖浓度约为水解３０ｍｉｎ时浓度的５０％。

　图２　温度对水解效果的影响

Ｆｉｇ．２　Ｅｆｔｅｃｔ　ｏｆ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｏｎ　ｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓ
　图３　时间对水解效果的影响

Ｆｉｇ．３　Ｅｆｔｅｃｔ　ｏｆ　ｌａｓｔｉｎｇ　ｔｉｍｅ　ｏｎ　ｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓ

３．４　线性范围、相关系数及检出限

考察１０种 单 糖 浓 度 与 峰 面 积 的 线 性 关 系。线 性 方 程 和 相 关 系 数 见 表２。其 中ｙ 为 峰 面 积

（!Ｓ　ｍｉｎ），ｘ为组分的质量浓度（ｍｇ／Ｌ）。１０种单糖的检出限（Ｓ／Ｎ＝３）在２．５～７５．０!ｇ／Ｌ之间，结果

列于表２。

表２　线性方程、相关系数和检出限

Ｔａｂｌｅ　２　Ｌｉｎｅａｒ　ｅｑｕａｔｉｏｎ，ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ　ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ　ａｎｄ　ｌｉｍｉｔ　ｏｆ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
线性范围
Ｌｉｎｅａｒ　ｒａｎｇｅ
（ｍｇ／Ｌ）

线性方程
Ｌｉｎｅａｒ　ｅｑｕａｔｉｏｎ

相关系数
Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ　ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ

（ｒ）

检出限
Ｌｉｍｉｔ　ｏｆ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ

（!ｇ／Ｌ）

岩藻糖Ｆｕｃ　 ０．０１～５．０　 ｙ＝１．１０９ｘ－０．００７　 ９９．９６　 ２．５
鼠李糖 Ｒｈａ　 ０．０２～１０．０　 ｙ＝０．９１１ｘ＋０．０３１　 ９９．９３　 ３．９

阿拉伯糖 Ａｒａ　 ０．０２～１０．０　 ｙ＝０．８６４ｘ－０．０２１　 ９９．９８　 ５．２
氨基葡萄糖 ＧｌｃＮ　 ０．０２～１０．０　 ｙ＝１．８３３ｘ－０．０１５　 ９９．９９　 ３．０

半乳糖 Ｇａｌ　 ０．０２～５．０　 ｙ＝０．９２０ｘ－０．０４６　 ９９．９０　 ６．３
葡萄糖 Ｇｌｃ　 ０．０５～１２．５　 ｙ＝０．９４６ｘ－０．０８８　 ９９．９６　 ６．９

木糖 Ｘｙｌ　 ０．１～１０．０　 ｙ＝０．６０６ｘ－０．０３４　 ９９．９７　 １５．３
甘露糖 Ｍａｎ　 ０．１～１０．０　 ｙ＝０．３４５ｘ－０．０２８　 ９９．９６　 ３０．６

果糖Ｆｒｕ　 ０．２～１０．０　 ｙ＝０．１７１ｘ－０．０３２　 ９９．９２　 ７５．０
核糖 Ｒｉｂ　 ０．１～５．０　 ｙ＝０．５７１ｘ－０．０３２　 ９９．９０　 １８．９

　
３．５　样品测定和加标回收率

按照２．３．２节方法制备样品溶液，测定枸杞多糖中单糖含量，并以半乳糖摩尔数为基准，计算各种

单糖与半乳糖的摩尔数之比，结果见表３。除常见的几种单糖组分外，本方法还可以实现岩藻糖、氨基

葡萄糖及核糖３种低浓度单糖的良好分离和准确定量分析，具有很高的糖组分识别能力。枸杞多糖水

解液中果糖的浓度与前处理方法有关，多糖水解的温度或时间［１，２］若高于或长于本方法中的水解条件，
可能导致果糖降解而未被检测到。表３中果糖的测得数据受降解因素的影响，仅起到参考作用。

　　另取枸杞多糖加入３种浓度的单糖混合标准溶液，按相同的方法制备加标样品溶液并测定，加标回

收率见表３。除果糖外，加标回收率范围在８４％～１０４％。而果糖加标回收率约为５０％。优化水解条件时

发现，采用本方法水解后果糖浓度约为水解初期果糖浓度的５０％，该结果与果糖加标回收测得的结果基

本一致。本方法也可以广泛用于其它物质中多糖的检测，为多糖结构研究提供更全面有效的信息。
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表３　枸杞多糖的单糖检测结果和加标回收率

Ｔａｂｌｅ　３　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ａｎｄ　ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ｏｆ　ｌｙｃｉｕｍ　ｂａｒｂａｒｕｍ　ｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅ

枸杞多糖
Ｌｙｃｉｕｍ　ｂａｒｂａｒｕｍ
ｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅ

溶液浓度
Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
ｏｆ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ

样品含量
Ａｍｏｕｎｔ　ｏｆ
ｓａｍｐｌｅ
（ｍｇ／ｇ）

摩尔比
Ｐｒｏｐｏｒｔｉｏｎ
ｏｆ　ｍｏｌｅ
（％）

样品加标浓度
Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｓｐｉｋｅｄ
ｓａｍｐｌｅ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ
（ｍｇ／Ｌ）

１　 ２　 ３

加标回收率
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

１　 ２　 ３
岩藻糖Ｆｕｃ　 ０．０２６　 ０．２６　 ０．０２　 ０．０４８　 ０．０６９　 ０．１２５　 ８５．８　 ８５．５　 ９８．５
鼠李糖 Ｒｈａ　 ０．１５２　 １．５２　 ０．１０　 ０．２４５　 ０．３４６　 ０．５２５　 ９２．６　 ９６．７　 ９３．１

阿拉伯糖 Ａｒａ　 ３．１８４　 ３１．８　 ２．３６　 ３．４０８　 ３．６５４　 ４．１１４　 ８９．７　 ９４．１　 ９３．０
氨基葡萄糖 ＧｌｃＮ　 ０．０７６　 ０．７６　 ０．０５　 ０．１２５　 ０．１６６　 ０．２７８　 ９８．８　 ９０．３　 １０１．０

半乳糖 Ｇａｌ　 １．６１６　 １６．１６　 １．００　 １．８４０　 ２．１００　 ２．５１６　 ８９．７　 ９６．８　 ９０．０
葡萄糖 Ｇｌｃ　 １０．２４２　 １０２．４　 ６．３４　 １０．４６８　１０．７４２　１１．２８２　 ９０．５　 １００．１　 １０４．０

木糖 Ｘｙｌ　 ０．３５４　 ３．５４　 ０．２６　 ０．４６０　 ０．５８０　 ０．８５６　 ８５．３　 ９０．７　 １００．４
甘露糖 Ｍａｎ　 ０．３９９　 ３．９９　 ０．２５　 ０．５０４　 ０．６２６　 ０．９０５　 ８４．０　 ９０．９　 １０１．２

果糖Ｆｒｕ　 ４．００４　 ４０．０　 ２．４８　 ４．４５５　 ５．１４６　 ７．３４４　 ４５．１　 ５７．１　 ８３．５
核糖 Ｒｉｂ　 ０．０３８　 ０．３８　 ０．０３　 ０．０７３　 ０．１０１　 ０．１６７　 ９３．８　 ８４．１　 ８６．０
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ｔｙｐｅ　ａｎｄ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ　ｏｆ　ａｃｉｄ，ｔｈｅ　ｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ａｎｄ　ｌａｓｔｉｎｇ　ｔｉｍｅ　ｗｅｒｅ　ｓｅｌｅｃｔｅｄ　ｏｒ
ｏｐｔｉｍｉｚｅｄ．Ｔｈｅ　ｏｐｔｉｍｉｚｅｄ　ｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｗａｓ　１００℃ｌａｓｔｉｎｇ　１２０ｍｉｎ　ｗｉｔｈ　２ｍｏｌ／Ｌ　ｔｒｉｆｌｕｏｒｏａｃｅｔｉｃ
ａｃｉｄ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ．Ｕｎｄｅｒ　ｔｈｉｓ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ　ｔｈｅ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｒａｔｅ　ｏｆ　ｆｒｕｃｔｏｓｅ　ｗａｓ　ａｂｏｕｔ　５０％．Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｒａｔｅ　ｏｆ　ｔｈｅ
ｒｅｓｔ　ｍｏｎｏｓａｃｃｈａｒｉｄｅ　ｗａｓ　８４％ｔｏ　１０４％．Ｉｎ　ｔｈｅ　ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ，ｎｅｗ　ｔｙｐｅ　ｏｆ　Ｅｌｕｅｎｔ　Ｇｅｎｅｒａｔｏｒ，Ｃａｐｉｌｌａｒｙ
ＣａｒｂｏｒＰａｃ　ＰＡ２０ｃｏｌｕｍｎ，ａｎｄ　ｉｍｐｒｏｖｅｄ　ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ａｍｐｅｒｏｍｅｔｒｉｃ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｃｅｌｌ　ｗｅｒｅ　ｕｓｅｄ．Ｔｈｅ
ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ　ｃｕｒｖｅｓ　ｏｆ　ｔｅｎ　ｋｉｎｄｓ　ｏｆ　ｍｏｎｏｓａｃｃｈａｒｉｄｅ　ｓｈｏｗｅｄ　ｇｏｏｄ　ｌｉｎｅａｒｉｔｙ　ｗｉｔｈ　ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ　ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ
ａｂｏｖｅ　０．９９９．Ｔｈｅ　ＬＯＤ　ｉｓ　ｂｅｔｗｅｅｎ　２．５ｔｏ　７５ !ｇ／Ｌ．Ｉｔ　ｉｓ　ｓｕｉｔａｂｌｅ　ｆｏｒ　ｔｈｅ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ
ｍｏｎｏｓａｃｃｈａｒｉｄｅ　ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ　ｉｎ　Ｌｙｃｉｕｍ　ｂａｒｂａｒｕｍ　ｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ　 Ｃａｐｉｌｌａｒｙ　ｉｏｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ；Ｐｕｌｓｅｄ　ａｍｐｅｒｏｍｅｔｒｉｃ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ；Ｌｙｃｉｕｍ　ｂａｒｂａｒｕｍ
ｐｏｌｙｓａｃｃｈａｒｉｄｅ；Ｍｏｎｏｓａｃｃｈａｒｉｄｅ

（Ｒｅｃｅｉｖｅｄ　１７Ｊａｎｕａｒｙ　２０１２；ａｃｃｅｐｔｅｄ　２３Ａｐｒｉｌ　２０１２）
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《分析化学》参考文献著录格式变更说明

　　参考文献以引用先后顺序编号（注于正文相应处），文献作者应全部写出。作者需对文献的作者、题目、发表的刊物、年代、

卷期页等核实无误，切忌转引二手文献。遇到中文文献，则会如下所示，中英分开排；期刊、专著和译著引用格式及标记如下：

１　Ａｍｉｎｕｄｄｉｎ　Ｍ，Ｍｉｌｌｅｒ　Ｊ　Ｎ．Ｔａｌａｎｔａ，１９９５，４２（６）：７７５－７７８

２　ＬＵ　Ｘｉａｏ－Ｑｕａｎ，ＭＯ　Ｊｉｎ－Ｙｕａｎ．Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊ．Ａｎａｌ．Ｃｈｅｍ．，１９９６，２４（９）：１１００－１１０６
卢小泉，莫金垣．分析化学，１９９６，２４（９）：１１００－１１０６

３　ＤＯＮＧ　Ｓｈａｏ－Ｊｕｎ，ＣＨＥ　Ｇｕａｎｇ－Ｌｉ，ＸＩＥ　Ｙｕａｎ－Ｗｕ．Ｃｈｅｍｉｃａｌｌｙ　Ｍｏｄｉｆｉｅｄ　Ｅｌｅｃｔｒｏｄｅｓ．Ｂｅｉｊｉｎｇ：Ｓｃｉｅｎｃｅ　Ｐｒｅｓｓ，１９９５：

４４０－４８３
董绍俊，车广礼，谢远武．化学修饰电极．北京：科学出版社，１９９５：４４０－４８３

４　Ｓｕｃｈａ　Ｌ，Ｋｏｔｒｌｙ　Ｓ．Ｔｒａｎｓｌａｔｅｄ　ｂｙ　ＺＨＯＵ　Ｘｉ－Ｓｈｕｎ，ＤＡＩ　Ｍｉｎｇ，ＬＩ　Ｊｕｎ－Ｙｉ．Ｓｏｌｕｔｉｏｎ　Ｅｑｕｉｌｉｂｒｉａ　ｉｎ　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　Ｃｈｅｍ－
ｉｓｔｒｙ．Ｂｅｉｊｉｎｇ：Ｐｅｏｐｌｅ′ｓ　Ｅｄｕｃａｔｉｏｎ　Ｐｒｅｓｓ，１９７９：２５－３０

Ｓｕｃｈａ　Ｌ，Ｋｏｔｒｌｙ　Ｓ．分析化学中的溶液平衡．周锡顺，戴 明，李俊义 译．北京：人民教育出版社，１９７９：２５－３０

５　Ｍａｌｉｎｏｗｓｋｉ　Ｅ　Ｒ．Ｆａｃｔｏｒ　Ａｎａｌｙｓｉｓ　ｉｎ　Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ．２ｎｄ　ｅｄ．，Ｎｅｗ　Ｙｏｒｋ：Ｗｉｌｅｙ　Ｉｎｔｅｒｓｃｉｅｎｃｅ，１９９１：４０

６　Ｓｔｅｖｅｎｓ　Ｔ　Ｍ，ＭｉｌｌｅｒＪｒ　Ｔ　Ｅ．Ｕ．Ｓ．Ｐａｔｅｎｔ，４２９０７７５，１９８１

７　ＧＢ／Ｔ　５００９．１０１－２００３，Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　Ａｎｔｉｍｏｎｙ　ｉｎ　Ｐｏｌｙｅｓｔｅｒ　Ｒｅｓｉｎ　ａｎｄ　Ｐｒｏｄｕｃｔｓ　ｆｏｒ　Ｆｏｏｄ　Ｃｏｎｔａｉｎｅｒｓ　ａｎｄ　Ｐａｃｋ－
ａｇｉｎｇ　Ｍａｔｅｒｉａｌｓ．Ｎａｔｉｏｎａｌ　Ｓｔａｎｄａｒｄｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　Ｐｅｏｐｌｅ′ｓ　Ｒｅｐｕｂｌｉｃ　ｏｆ　Ｃｈｉｎａ
食品容器及包装材料用聚酯树脂及其成型品中锑的测定．中华人民共和国国家标准．ＧＢ／Ｔ　５００９．１０１－２００３

８　ＮＡＴＡ．Ｔｅｃｈｎｉｃａｌ　Ｎｏｔｅ ＃１７－Ｇｕｉｄｅｌｉｎｅｓ　ｆｏｒ　ｔｈｅ　Ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ　ａｎｄ　Ｖｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ　ｏｆ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｔｅｓｔ　Ｍｅｔｈｏｄｓ，ｈｔｔｐ：／／

ｗｗｗ．ｎａｔａ．ａｓｎ．ａｕ／ｇｏ／ｐｕｂｌｉｃａｔｉｏｎｓ／ｔｅｃｈｎｉｃａｌ－ｐｕｂｌｉｃａｔｉｏｎｓ，２００６
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