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摘!要!采用高效液相色谱分析方法分析浓醪发酵酒精醪液中的纤维二糖和蜜二糖)在分析过程

中!对氨基分析柱和碳水化合物分析柱的分离效果"回收率等进行了比较!结果得出碳水化合物分

析柱的分析效果比较好!从而初步建立了定性定量分析浓醪发酵酒精糟液中纤维二糖和蜜二糖的

方法)
关键词!浓醪酒精发酵#高效液相色谱#纤维二糖#蜜二糖

中图分类号!:$.% 文献标识码!5

4.0.$5-%&0-"%"(6.’’"7-"8.&%*9.’-7-"8.-%01.4-80-’’&0."(
:-21;<$&=-03>01&%"’/$"01($"56"$%73:?@6

;65*<8=,>?.’!’!96@*AB>.’!:6C<B=1D,>?.’!’!;65*<EF1GH,>?.’!

%.)IHFEFD8,J’-,K’-D’LC>MBNK-D4=’KFGH>’(’?D’+=>=NK-D’L@MBG,K=’>’:’BKHF->A,>?KOFP>=QF-N=KD’RBS=

!."#%/’9H=>,"!):GH’’(’L4=’KFGH>’(’?D’:’BKHF->A,>?KOFP>=QF-N=KD’RBS=!."#%/’9H=>,&

A780$&,0!9F((’J=’NF,>MTF(=J=’NF=>KHFM=NK=((,K=’>’LH=?H1?-,Q=KDFKH,>’(J-’KHL-’TG’->UF-F
,NN,DFMJD6789 TFKH’M)IHFNFV,-,K=’>FLL=G=F>GD,>M-FG’QF-D-,K=’N’LKHFV-’GFNNUF-F
G,(GB(,KFM)IHF-FNB(KNNH’UFMKH,KKHF,>,(DK=GFLLFGKL’-MFKFGK=>?KHFKU’NB?,-N U=KH
9,-J’HDM-,KF5>,(DN=N9’(BT>U,NJFKKF-KH,>KH,K’L*6!,>,(DK=G,(G’(BT>)IHF-FL’-F’KHF
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!!我国年产 发 酵 酒 精 约%##万K’年 副 产 糟 液 约

"###万K(.))过去酒精工厂多回收利用了稠糟部分’
废水大量排放造成了环境的严重污染)酒精糟液中

的有机物很多是可以利用的’近年国家加大了治理

力度’不同原料*不同规模*不同所在的酒精糟采用

不同的利用治理方法(!!")’取得了一定成效’但是问

题依然存在)当前’酒精工业面临两个问题!节能和

污 染 治 理)如 果 能 有 效 利 用 酒 精 糟 液 中 的 有 用 部
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分!既 能 达 到 节 能 的 效 果 又 能 减 少 排 放 污 染!减 轻

治理成本!是一举两得的事)
在对酒糟综合利用方面进行研究过程中!对酒

糟成分进行必要的分析是很有意义的!同时也是非

常必要的)本试验就是在对酒糟清液中含量较高的

两种双糖进行有效利用的研究下进行的)以往的研

究大多仅对 酒 糟 中 总 糖"还 原 糖"粗 蛋 白"粗 脂 肪"
粗纤维等某一类物质进行总的分析!很少有某一单

一组分分析的报道)作者就酒糟清液中的纤维二糖

和蜜二糖进行定性定量分析!为后续研究做好必要

的基础工作)
对于糖的分 析!成 熟 的 方 法 比 较 多!如 薄 层 层

析法#$!0$"气相色谱法#2!3$等!高效液相色谱#.#!.!$是

由经 典 的 液 相 柱 层 析 发 展 而 来 的!分 析 速 度 快!适

用范围广!具有很高的检测精度!样品用量少!尤其

适用 于 微 量 样 品 的 定 量 和 定 性 检 测)因 此!作 者 首

选高效液相色谱法进行分析)

D!材料与方法

DED!实验材料

玉米%脱 胚 去 皮&购 于 黑 龙 江 省 齐 齐 哈 尔 市 某

农贸市场!粉碎!过"#目筛’纤维二糖"蜜二糖购于

:=?T,公司’色谱纯乙腈为 +F-X公司产品)
DEF!主要仪器与设备

5?=(F>K..##系列%带 示 差 折 光 检 测 器&!9,-1
J’HDM-,KF5>,(DN=N9’(BT>%")/TTY!$#TT$1
+=G-’>&!;Z[45%*6! 5>,(DK=G,(%")/TTY!$#
TT$1+=G-’>&!5GGB4’>M" :7@ Z\:19.29,-1
K-=M?FN为美国5?=(F>K公 司 产 品’高 速 冷 冻 离 心 机

为:=?T,公司 产 品’<*713#2#恒 温 培 养 箱 为 上 海

精宏实验设备有限公司产品)
DEG!实验方法

D)G)D!浓 醪 酒 精 发 酵!玉 米 粉 按 料 水 比%?]8&

.]!拌料!按照浓醪发酵工艺#!$进行酒精发酵)
D)G)F!分析样品制备

方法一(蒸除酒精后的浓醪发酵酒精醪液补水

至原体积!%###-)T=>离 心!#T=>!取 上 清 液 加%
倍体积无水乙醇!"^沉淀!H后%###-)T=>离心

!#T=>!水浴蒸除酒精后微孔膜过滤"进样)
方法二(浓醪 发 酵 酒 精 醪 液 在.####-)T=>冷

冻离心!#T=>!用 5?=(F>K公 司 的 预 处 理 柱 过 滤 后

直接进样进行 6789分析)
D)G)G!色谱条件!氨基分析柱(流动相为!%乙腈&

]!%水&_2#]!#!体积 流 量 为#)2T8)T=>!进 样

2#8!柱温"#^!压力"#7,)

碳水化 合 物 分 析 柱(流 动 相 为!%乙 腈&]!
%水&_0#]%#!体积流量为#)2T8)T=>!进样量为

2#8!柱温"#^!压力"#7,)
D)G)H!相对标准偏差

"#""$)%
!!&’ # #"%"$("&!)%%(.&$#)$
!!*&’%‘&#.##&’)"

F!实验结果

FED!标准曲线的绘制

F)D)D!氨基柱分离!精确称取纤维二糖和蜜二糖

样品!用超纯水配制成.###T?)8!!###T?)8!

%###T?)8!"###T?)8!$###T?)8系列标准质

量浓度!分别进样!用氨基分析柱分析!根据结果作

图.)

图D!氨基分析柱分离时的纤维二糖!蜜二糖标准曲线

)-2ED!I1.80&%*&$*,#$=."(&%&’3J-%2,.’’"7-"8.&%*

5.’-7-"8.C-01K:F&%&’30-,&’,"’#5%

F)D)F!碳水化合物分析柱分离!精确称取纤维二

糖和蜜二糖 样 品!用 超 纯 水 配 制 成!##T?)8!$##
T?)8!.###T?)8!!###T?)8!%###T?)8!

"###T?)8!$###T?)8系列标准质量浓度!分别

进样!用碳水化合物分析柱分析!根据结果作图!)

图F!碳水化合物分析柱分离时的纤维二糖标准曲线

)-2EF!I1.80&%*&$*,#$=."(&%&’3J-%2,.’’"7-"8.&%*

5.’-7-"8.C-01,&$7"13*$&0.&%&’38-8,"’#5%
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!!由图.和图!比较可得!用氨基分析柱和碳水

化合物分析柱进行分析时!纤维二糖和蜜二糖的分

离 线 性 良 好)相 对 用 碳 水 化 合 物 分 析 柱 进 行 分 析

时!它们的线性要更好一些)
FEF!分离效果

F)F)D!氨基分析柱的分离效果!精确称取纤维二

糖和蜜二糖 样 品!用 超 纯 水 配 制 成$###T?"8标

准样品!按条件进样!得到纤维二糖#蜜二糖保留时

间分别约在.!!."T=>)将玉米浓醪发酵酒精醪液

按方法一处理 后 进 样!结 果 见 图%)纤 维 二 糖 和 蜜

二糖的质量浓 度 分 别 为.3.0)/2T?"8!.3$!)!$
T?"8)

纤维二糖$I[_.!)!.$%蜜二糖$I[_.")/%%

图G!氨基柱分离玉米浓醪发酵酒精糟液的色谱图

)-2EG!I1.,1$"5&0"2$&L1-,,1&$0"(&%&’3J-%25&81"(

1-21;2$&=-03.01&%"’7$"01($"5,"$%C-01K:F

&%&’30-,&’,"’#5%

F)F)F!碳水化合物分析柱的分离效果!同样精确

称取纤维二糖和蜜二糖样品!用超纯水配制成$###
T?"8标准样品!按 条 件 进 样!得 到 纤 维 二 糖#蜜 二

糖保留时间分 别 约 在2!.#T=>左 右)将 玉 米 浓 醪

发酵醪液按方 法 二 处 理 后 进 样!结 果 见 图")计 算

得到纤维二糖和蜜二糖的质量浓度分别为.!$2)23
T?"8!.#!$)$%T?"8)
!!从 分 离 的 效 果 看!用 氨 基 分 析 柱 分 离 时!表 观

上纤维二糖和蜜二糖被较好的分开!但似乎有许多

其他 物 质 没 有 被 分 开!堆 积 在 一 起!造 成 计 算 值 比

较 大)用 碳 水 化 合 物 分 析 柱 能 达 到 较 好 的 分 离 效

果!灵敏度也比较高)
FEG!回收率实验

F)G)D!氨基分析柱的分离回收率!浓醪酒糟经离

心后的上清液!加入一定量精确称取的纤维二糖和

蜜二糖 标 准 样 品!使 加 入 的 终 质 量 浓 度 为$###
T?"8!再按方法一继续处理!处理后的样品进样分

析!与未加标准样品直接处理的样品进样分析后进

行比较!计算回收率&见表.’)

纤维二糖$I[_2).32%蜜二糖$I[_3)2/$

图H!碳水化合物分 析 柱 分 离 玉 米 浓 醪 发 酵 酒 精 糟 液

的色谱图

)-2EH!I1.,1$"5&0"2$&L1-,,1&$0"(&%&’3J-%25&81"(

1-21;2$&=-03.01&%"’7$"01($"5,"$%C-01,&$7";

13*$&0.&%&’38-8,"’#5%

表D!氨基柱分析醪液时纤维二糖和蜜二糖的回收率

I&7ED!I1.$.,"=.$3$&0-"8"(,.’’"7-"8.&%*5.’-7-"8.C-01

K:F&%&’30-,&’,"’#5%

纤维二糖

. ! %

蜜二糖

. ! %

回收率"‘
&"$’ $/)/0 /")$3 $3)$$ //)0/ /%).0 0!)..

均值"‘
&"’ /#)!0 /0)%$

*&’"‘
&+_%’ ")#. ")$#

!!由 表.可 得!该 分 析 方 法 的 回 收 率 较 低!不 能

够达到很好的分离要求)
F)G)F!碳水化合物分析柱的分离回收率!浓醪发

酵酒精醪液在.####-"T=>冷冻离心!#T=>!加一

定 量 精 确 称 取 的 纤 维 二 糖 和 蜜 二 糖 标 准 样 品!用

5?=(F>K公司的 预 处 理 柱 过 滤 后!进 样 进 行 6789
分析)结果与未加标准样品直接处理的样品进样分

析后进行比较!计算回收率&见表!’)
表F!碳水化合物分 析 柱 分 析 醪 液 时 纤 维 二 糖 和 蜜 二 糖 的

回收率

I&7EF!I1.$.,"=.$3$&0-"8"(,.’’"7-"8.&%*5.’-7-"8.C-01

,&$7"13*$&0.&%&’38-8,"’#5%

纤维二糖

. ! %

蜜二糖

. ! %
回收率"‘
&"$’ 3")$$ 3")20 3")!% 3#)0$ 2$)!" 22)3$

均值"‘
&"’ 3")$$ 22)%.

*&’"‘
&+_%’ #)%! !)2.

.3!第!期 张 梁等!6789法测定玉米浓醪发酵酒精醪液中的纤维二糖和蜜二糖

万方数据



!!对照表.和表!数据可得!采用方法二处理后

用碳水化合 物 分 析 柱 分 离 时!其 回 收 率 比 较 好"#
2$‘#!相 对 标 准 偏 差 较 小!能 较 好 的 满 足 分 离

要求)
FEH!酒糟经过不同处理方法后的分析结果比较

玉米浓醪 发 酵 醪 液 按 方 法 一 和 方 法 二 分 别 处

理 后 分 别 进 样!用 碳 水 化 合 物 分 析 柱 进 行 液 相 分

析!通过方法一处理的糟液中测得纤维二糖的质量

浓度为2$")"3T?$8!通过方法二处理的糟液中测

得的纤维二糖质量浓度为.!$")/%T?$8)由 此 可

见!方 法 二 的 处 理 方 式 可 能 对 糟 液 成 分 的 影 响 更

小!糖的损失较小!更能真实体现其中组成的含量)
并且!按方法二处理起来更简单方便)

G!讨!论

高效液相 色 谱 是 由 经 典 的 液 相 柱 层 析 发 展 而

来的!分析速度快!适用范围广)相对于其它糖的分

析方 法 如 薄 板 层 析 法%气 相 测 定 法 等!高 效 液 相 分

析方 法 分 离 时!样 品 的 预 处 理 比 较 简 单!具 有 很 高

的检测精度!检测下限低!样品用量少!尤其适用于

微量样品的定量和定性检测)
酒精工业经过长时间的发展!已经到了一个相

对完善的地步!对酒精糟液的利用各国也进行了很

多研究!但对酒精糟液上清液中各类成分的细致分

析!目前还很少有报道)随着酒精工业进一步发展!
对酒精糟液的综合利用也将有新的发展!这必然要

求对酒精糟液中各组分进行较为详尽的分析!取得

第一手资料!以利于方法学的建立)
作者从这一要求出发!结合正在进行的如何有

效利用浓醪 酒 糟 清 液 中 的 纤 维 二 糖 和 蜜 二 糖 的 研

究!比较利用氨基分析柱和碳水化合物分析柱分离

分析玉米浓 醪 发 酵 酒 精 醪 液 中 的 纤 维 二 糖 和 蜜 二

糖的效果)由实验数据可以看到用氨基分析柱分析

时!两个糖的含量明显高于碳水化合物分析柱分离

结 果!初 步 推 断 氨 基 柱 良 好 的 分 离 效 果 可 能 是 假

相)事实上!很可能纤维二糖和蜜二糖之间分开了!
但它们与其它组分未能分开!而且出峰时间相同或

极其 接 近!从 峰 形 上 没 法 分 辨&而 采 用 碳 水 化 合 物

分析柱能取得更好的分离效果)同时从线性和回收

率结果也可以看出!利用碳水化合物分析柱分析更

具可靠性)
通过对 不 同 批 次!组 分 含 量 不 同 的 样 品 的 分

析!都 达 到 了 良 好 的 分 离 的 效 果!能 够 满 足 进 一 步

研究的需要)
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GH,-=MFNBN=>?,T=>FT’M=L=FMN=(=G,G’(BT>N’a()+0&$,1$+0&.$M.!.32"!%/"%#)30b.##)

!责任编辑"杨 萌#

!3 食!品!与!生!物!技!术!学!报!!!!!!!!!!!!第!"卷!

万方数据


