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摘　要　采用气相色谱快速分析方法测定环氧氯丙烷反应体系中的缩水甘油丁酸酯。采用 SE-30

( � 3mm×1. 5mm )填充柱, 载气流量: 48. 86mL / min; 柱温: 100℃; 气化室温度: 185℃; 热导检测器温度

185℃; 缩水 甘油 丁酸 酯的量 ( x ) 与峰 面积 ( y ) 有 良好的 线性 关系; y = 1594. 1 x + 1370. 1,

R2= 0. 9993( n= 6)。检出限(按 S/ N = 3 计)为 0. 1778mg/ mL ;精密度为 0. 19% ;准确度为 0. 0028% ; 回收

率在96. 8%—103. 6%之间, 平均回收率为 99. 3%。方法简便, 准确度高,便于使用。
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1　引言
缩水甘油丁酸酯是抗菌新药吗啉口恶酮的手性中间体,许多研究单位对其进行研究。2000年 4

月美国首先批准上市抗菌新药吗啉口恶酮 [ 1] , 用于治疗肺炎、肠球菌感染和皮肤及皮肤组织感染等。

各国都在加紧对手性物质的研究,我国必须加强有关手性物质的研究以及产业的发展
[ 2—4]
。

目前国内外对缩水甘油丁酸酯研究成为热点之一, Palomo J M
[ 5]、Pregnolato M

[ 6]、Song X
[ 7]等

都对缩水甘油丁酸酯进行了相关研究。马静等 [ 8]研究并概括了手性化合物( R ) -缩水甘油丁酸酯的

合成,介绍了手性物质的重要作用。本文对缩水甘油丁酸酯合成研究的反应体系是环氧氯丙烷,采

用气相色谱快速分析测定合成反应体系中的缩水甘油丁酸酯,确定了缩水甘油丁酸酯方便快捷的

分析条件,为缩水甘油丁酸酯相关研究提供了便捷可靠的分析方法。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

GC9800气相色谱仪(上海科创色谱仪器有限公司)。

缩水甘油丁酸酯(分析纯,上海化学试剂公司) ; 环氧氯丙烷(分析纯,郑州派尼化学试剂厂)。

实验用水为去离子水。

2. 2　气相色谱操作条件

柱温: 100℃; 气化室温度: 185℃; 热导检测器温度 185℃; 进样量 3�L; 填充柱: SE-30

( � 3mm×1. 5mm ) ;载气: 氢气; 载气流量: 48. 86mL/ min。



2. 3　对照品与供试品溶液的配制

对照品储备液: 准确称取 20. 99g 缩水甘油丁酸酯标准品于烧杯中, 用环氧氯丙烷定容于

50mL 容量瓶中,其浓度为 0. 4198g / mL。

供试品溶液:准确称取 0. 5003g 的缩水甘油丁酸酯于烧杯中, 用环氧氯丙烷定容于 100mL 容

量瓶,浓度为 5. 003mg。

准确称取 0. 8336g 的缩水甘油丁酸酯自制品于烧杯中,用环氧氯丙烷溶解, 转移入 100mL 的

容量瓶中,用环氧氯丙烷定容,浓度为 0. 008336g / mL。

3　结果与讨论

图 1　缩水甘油丁酸酯的线性回归图

3. 1　校准曲线方程

准确吸取对照品储备液 1. 0、2. 0、4. 0、

6. 0、8. 0、10. 0mL 分别置于 100mL 容量瓶

中,加环氧氯丙烷稀释至刻度,摇匀。质量

浓度为 4. 198、8. 396、16. 579、25. 188、

33. 584、41. 980mg / mL。

从图 1可得到缩水甘油丁酸酯的线性

方程为: y= 1594. 1x+ 1370. 1, R2= 0. 9993

( n = 6)。检 出限 (按 S/ N = 3 计 ) 为

0. 1778mg/ mL。

3. 2　精密度及准确度实验

准确移取供试品溶液进行精密度测

定, 测得值为 5. 008、5. 016、4. 988、5. 011、5. 005、4. 991, 5. 003mg/ mL。相对标准偏差 RSD 为

0. 19% ( n= 7) ,表明具有较高精密度,由上述测得值的平均值可得相对误差为 0. 0028% ,表明具有

较高的准确度。

3. 3　加标回收率实验

利用加标回收率来说明实验的准确度, 是分析人员在样品测定时, 作为质量控制的主要方

法[ 9]。

准确称量对照品 0. 5131、0. 5146、0. 5128、0. 5097、0. 5138、0. 5156g 于烧杯中,用环氧氯丙烷溶

解并转移入 50mL 容量瓶中, 分别加入经分析测定含量为 8. 336mg/ mL 的样品,用环氧氯丙烷定

容按 2. 2节条件进行分析(每个样 3次取平均值) ,测定结果见表 1。

表 1　加标回收率 ( n= 3)

样品含量

(m g/m L)

标准加入量

( mg/ mL)

加标测得量

( mg/ mL)

回收率

( % )

8. 336 10. 262 18. 341 97. 5

8. 336 10. 292 18. 556 99. 3

8. 336 10. 256 18. 264 96. 8

8. 336 10. 194 18. 897 103. 6

8. 336 10. 276 18. 324 97. 2

8. 336 10. 312 18. 813 101. 6
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　　测得回收率在 96. 8%—103. 6%之间,平均回收率为 99. 3%。

4　结论
缩水甘油丁酸酯标准品溶液进行校准曲线的回归,在气相色谱仪各项参数保持稳定的情况下,

缩水甘油丁酸酯的线性方程为: y= 1594. 1x + 1370. 1, R
2
= 0. 9993( n= 6)。检出限为: (按 S/ N = 3

计) 0. 1778mg / mL;精密度为 0. 19%;准确度为 0. 0028% ,测得回收率在 96. 8%—103. 6%之间, 平

均回收率为 99. 3%。方法简便快捷。
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Determination of Glycidyl Butyrate by Gas Chromatography
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Abstract　Glycidyl butyrate of epichlorohydrin reaction system w as detected by quick analysis of

gas chromatography . T he SE-30 ( � 3mm × 1. 5mm ) column w as used with the gas f low of

48. 86mL/ m in. The column temperature w as 100℃ w ith the gas room temperature of 185℃, and the

thermal conduct ivity detector of 185℃. There w as a good linear relationship betw een the peak area( y)

and the quant ity of the glycidy l butyrate ( x ) with the regression equation of y= 1594. 1x+ 1370. 1

( R
2= 0. 9993, n= 6) , and limit of detect ion ( S/ N = 3) w as 0. 1778mg / mL with the precision of

0. 19% and the accuracy of 0. 0028%. T he recovery w as 96. 8%—103. 6% w ith average recovery of

99. 3% . This method is easy, accurate and useful.
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