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摘要：采用离子色谱法分析衣康酸成品中的;.<，=><$ 和?>!<) 。通过改变淋洗液碳酸盐的总浓度和;>!<$ 与

@;><$ 的比例，比较衣康酸与;.<，=><$ ，?>!<) 在A?&)阴离子交换柱上的保留行为。结果表明，衣康酸和?>!<) 的

保留行为相似，二价离子受影响程度较一价离子大；另外，选择A?&&阴离子交换柱进行比较，两柱均适合衣康酸成

品中痕量;.<，=><$ ，?>!<) 的分析，但溶质的出峰顺序有所不同。在A?&)分析柱上，;.<，=><$ 和?>!<) 的检出限

分别为!"，)"和9""B／C，在"D9#!""+B／C内其浓度与峰面积均有良好的线性关系。
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衣康酸（亚甲基丁二酸，-J,2I8-2,2-7）是一种应

用极广泛的二元有机酸［&，!］，同时也是一种重要的

有机合成原料。衣康酸与单烯丙基胺等单体的聚合

物主要应用于抗静电剂、螯合树脂、废水处理、石油

回收剂、造纸用药剂等。以衣康酸为原料制成的涂

料能保护光学塑料，由衣康酸制成的塑料填充纤维

即成高强度玻璃钢，除此以外，衣康酸还广泛应用于

合成纤维、合成树脂、粘接剂等工业领域。

衣康酸的生产以发酵法为主，采用廉价的糖类

等 农 副 产 品 为 发 酵 原 料，加 入 氮 源、无 机 盐

（=@)=>$，=@);.，R@!S>)，TB?>)·:@!>）和菌种，

在适宜的温度下经生物发酵制得。

衣康酸成品质量要求;.<，=><$ ，?>!<) 的含量

不能超过9""B／B，化学分析方法的灵敏度达不到这

个要求；离子色谱因灵敏度高、速度快而成为痕量无

机阴离子分析的首选方法，此外，它还可以实现无机

阴离 子 与 共 存 有 机 酸 的 同 时 分 离［$#9］。本 文 以

=,!;>$／=,@;>$为淋洗液，在A?&)分析柱上定

性定量检测衣康酸中的;.<，=><$ 和?>!<) ，观察淋

洗液组成的改变对衣康酸保留值的影响，另外还选

择了A?&&阴离子分析柱与A?&)进行比较。
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梯度泵，!"!#定量管，$%!"电化学检测器，自再生

微膜阴离子抑制器。色谱柱有%&’()*+,-.，+,--
阴离子交换柱及其相对应的+/-.，+/--保护柱。

+,-.柱是烷基季铵盐阴离子交换柱，具有中等偏高

的疏水性，+,--柱的官能团是脂肪醇季铵盐，具有

很强的亲水性。

衣康酸成品由雷州衣康酸厂提供。

配制淋洗液和标准溶液的试剂均为分析纯或基

准试剂，水为高纯水（购自广州试剂厂）。

!"# 色谱方法

以+,-.为分析柱进行分离时，以01"22’3／#
45!$60和-1722’3／#458$60 混合溶液作淋洗

剂，流速为-1!2#／2&(，抑制后的背景电导约为-9

!,；用 +,--分 析 柱 进 行 分 离 时，以:22’3／#
4568作淋洗剂，流速为71:2#／2&(，抑制后的背

景电导约为.!,；电导检测。淋洗液经超声脱气后

充氮气保护，尽可能减少气泡产生。样品进柱前先

经71."!2膜过滤。

所有操作均在室温下进行。实验数据的采集处

理和系统操作由;)5<4)=917色谱工作站控制。

# 结果与讨论

#"! 淋洗液浓度对衣康酸保留值的影响

45!$60／458$60混合淋洗液，可以通过改变

$6!>0 与8$6>0 的比例或总浓度得到不同的选择

性［9］。衣康酸的?!-@019:，?!!@"1-.，故在此色

谱条件下以二价离子形式存在。将碳酸盐的总浓度

从-10"22’3／#增加到A1:722’3／#，随着碳酸盐

总浓度的增加，淋洗液离子强度增加，从而减弱待测

离子与离子交换基之间的相互作用，使洗脱加快，如

图-所示，衣康酸和$3>，46>0，,6!>. 一样，保留因

子随总浓度增大而减少。

图! 淋洗液总浓度对保留行为的影响
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调 节$6!>0 与 8$6>0 的 比 例，首 先，从-17

22’3／#458$60E01"22’3／#45!$60出发，保持

45!$60的浓度为01"22’3／#，从-1722’3／#到

-91722’3／# 改 变 458$60 的 浓 度；然 后 保 持

458$60 的 浓 度 为 -17 22’3／# 不 变，从 01"
22’3／#到-722’3／#改变45!$60的浓度，如图!
所示。随着$6!>0 或8$6>0 浓度增加，所有离子的

保留因子均减少。

图# 淋洗液中89#:; 与<89:; 的比例对保留行为的影响
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不论淋洗液总浓度还是$6!>0 与8$6>0 的比

例改变，衣康酸和,6!>. 均有相近的保留值，因而两

者的分离度变化很少，二价离子衣康酸和,6!>. 保

留时间减少的速度比一价离子$3>和46>0 快，以至

于影响到,6!>. 和46>0 的分离度，造成峰的重叠。

通过对实际样品的分析，选择01"22’3／#45!$60
E-1722’3／#458$60 溶液为采用+,-.分析柱

进行 定 性 定 量 分 析 衣 康 酸 成 品 中 $3>，46>0 和

,6!>. 离子含量的较佳淋洗液。

#"# >?!@与>?!!分析柱的比较

样品在+,-.与+,--分析柱上的色谱图如图

0F5，G所示，在所选择的淋洗条件下，+,-.和+,--
分析柱均在-"2&(内完成所有溶质的分离，但出峰

顺序有所不同，前者,6!>. 在衣康酸之前出峰，而后

者,6!>. 在 衣 康 酸 之 后 出 峰。从 图0可 以 看 出，

+,-.和+,--均适合$3>，46>0 ，,6!>. 的分析；如

果要进一步对衣康酸成品中的杂质酸进行测定时，

+,--柱比+,-.柱体现出更好的选择性，图0FG中

的未知峰可能为低分子杂质酸。

#"; 方法的重现性、线性关系和检测限

采用+,-.分析柱，在选定的色谱条件下，对

$3>，46>0 和,6!>. 标准物的混合物连续进样"次，

当各离子的质量浓度大于-2H／#时，所有离子的

峰高、峰面积和保留时间的相对标准偏差（I,%）均

在-1-J"-1KJ；当46>0 和,6!>. 的 质 量 浓 度 低
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图! "#$%（&）和"#$$（’）阴离子交换柱上分析衣康酸成品的离子色谱图

()*+! ,-./01-2&3-*1&24-5&.)3&/-.)/&/)671-68/3-."#$%（&）&.6"#$$（’）/-982.4

于!"#／$，%&’低于()*"#／$时，各离子的峰面积

和峰高的+,-稍高，但仍然不大于.)/0。

%&’，12’. 和,23’4 在()*!3(("#／$内其峰

面积与质量浓度均有很好的线性关系，相关系数

（!）为()5/!()55，以信噪比为3测得其检出限分

别为3(，4(，*("#／$。

:+% 样品的测定

称取一定量的衣康酸成品，用高纯水定容。待

测离子按照外标法定量，并在其中添加标准品进行

回收率试验，结果见表!。

:+; 影响定量结果的因素

通常衣康酸成品中%&’，12’. 和,23’4 离子的

含量都在*("#／#以内，样品称取的量将会直接影响

到测定结果，尤其是,23’4 的测定。称样量太少，待

测离子浓度在检测限以下，不能被检出；称样量过

多，衣康酸的峰会掩盖,23’4 ，同样不能被检出。

表$ 样品测试及回收率试验结果（"6*）

<&’9=$ >=48934-54&279=&.&9?4)4&.61=/-@=1?（"6*）

789&:;<
,9"=&<989&:>?>

@A8;<8;（"#／#） +,-（0）

+<@AB<C:;<>;
D9@E#CAF8G（"#） 9GG<G（"#） C<@AB<C:（0） +,-（0）

%&’ 5)( 3). ()55 3( 5/)H !)I
12’. !. .)4 !)4 3( 5H). 3)*
,23’4 4/ .)H *)3 3( 53)! 3).
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