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气相色谱法测定生物质醇解产物中的乙酰丙酸乙酯

常 春，姜孝先，张 挺

(郑州大学化工与能源学院，河南郑州450001)

摘 要：利用气相色谱法直接测定生物质醇解液中产物乙酰丙酸乙酯．以正辛醇作为内标物，产物在

FFAP毛细管拄中具有较好的分离效果，秸秆醇解液样品依时间稳定性较好，对秸秆醇解波产物进行了

精密度和加标回收率的试验，平均相对标准偏差为0．617 5％，平均回收率为100．8％．结果显示该方法

准确、迅速，重复性好．
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0 引言

乙酰丙酸乙酯(Ethyl Levulinic Acid，ELA)是

一种重要的化工产品，具有广泛的用途．它不仅是

一种新型的香料，可用于烟草香精去除尼古丁，也

用于水果保鲜⋯．此外，ELA作为一种新型的液

体燃料添加剂而备受关注．在柴油中添加体积分

数为2．5％一15％的ELA后，其燃点、凝固点和氧

化值完全可以满足美国ASTM D675l柴油标

准‘21．

近年来，人们对生物质醇解转化生成ELA的

研究越来越多¨。。．由于生物质成分十分复杂，生

成物种类很多，因此，建立一种高效、便捷的ELA

分析方法显得十分重要．气相色谱是一种快速、高

效、准确的分析仪器，被广泛应用于生物质转化体

系产物的分析．建立气相色谱分析生物质醇解液

中ELA的方法，将有利于促进相关研究的发展．

刘稼骏曾在分析酱油成分时，提出使用顶空进样

法分析ELA¨1，但该方法操作比较繁琐．截至目

前，有关对生物质醇解液中ELA的分析还少见报

道．据此，笔者以生物质秸秆为原料，建立一种气

相色谱直接分析生物质醇解液中ELA的方法，为

生物质醇解转化ELA的研究奠定分析基础．

试剂：乙酰丙酸乙酯(分析纯，上海阿拉丁试

剂公司)；正辛醇(分析纯，天津科密欧试剂)；葡

萄糖(分析纯，天津科密欧试剂)；无水乙醇(分析

纯，天津风船试剂)．

1．2方法

1．2．1 典型样品溶液的制备

称取4 g小麦秸秆加入到200 mL自制高压

反应釜中，另加体积浓度为1％的硫酸乙醇溶液

90 mL，混匀后密封反应釜，开始升温．温度达到

180℃后，开始计时，反应完成后，快速冷却至室

温，打开反应釜，用定性滤纸将样品过滤到100

mL容量瓶中，并用无水乙醇定容到刻度．

1．2．2标准溶液的配制

准确称量0．726 5 g ELA和0．740 4 g正辛醇

于100 mL容量瓶中，分别用无水乙醇定容到刻

度，备用．

1．3色谱操作条件

FFAP毛细管柱(30 m×0．32 mm×0．33斗m

大连中汇达科学仪器有限公司)，氢火焰离子化

检测器(FID)，柱温90℃，保持3 min，然后以10

oC／min的速率升至210 oC，再保持10 min；汽化

室温度240℃；检测器温度250℃；进样量1“L，

分流进样．载气为氮气．

1 材料与方法 2 结果与分析

1．1 材料

仪器：杭州科晓GCl690气相色谱仪．

2．1 内标物的选择

试验分别选取苯甲酸乙酯(沸点212．6 oC)、
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苯甲酸甲酯(沸点199．6 oC)和正辛醇(沸点

183．5 oC)为3种待考察内标物．图1是在设定条

件下内标物和反应产物的典型图谱．从图中可以

看出，ELA和苯甲酸甲酯峰不能很好地分开；苯

甲酸乙酯能和ELA峰较好分开，但峰基部有杂峰

交叉，影响测定结果；正辛醇能和ELA分开，且在

其保留时间处杂峰较少，所以选定正辛醇作为内

标物．
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图1 ELA分析的典型色谱图

Fig．1 A typical chromatogram for ELA analysis

1．二乙醚(diethyl ether)；2．溶剂(solvent)；3—6．生物质

醇解产物中的杂质(impurities)；7．正辛醇(n·octan01)；8．

乙酰丙酸乙酯(ELA)；9．苯甲酸甲酯(methyl benzoic

acid)；10．苯甲酸乙酯(ethyl benzoic acid)

2．2标准曲线的绘制

在编号为1，2，3，4，5的10 mL容量瓶分别加

入1，2，3，4和5 mL ELA标准溶液，然后各加入1

mL正辛醇标准溶液，用无水乙醇定容到10 mL．

每个样品平行进样3次，绘制标准曲线，如图2所

示．对结果进行回归，方程相关系数R2=0．999 7，

表明线性程度良好．
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图2 ELA的标准曲线

Fig．2 The standard curve of ELA

2．3样品稳定性研究

取3 mL秸秆醇解液样品，加入1 mL内标物

标准溶液，稀释至10 mL，进行测定，2，4，6和8 h

后重复测定，结果见表1．

表1样品稳定性研究结果

Tab．1 The result of sample stabifity

结果表明，随着样品存放时间的延长，ELA

浓度测定值基本不变，表明样品具有较好的依时

间稳定性．

2．4精密度实验

取3份秸秆醇解液样品，分别记为样品1、样

品2和样品3．3组样品各3 mL，加入1 mL内标

物标准溶液后，稀释至10 mL，进行测定．对同一

样品溶液连续进样5次，根据标准曲线算出ELA

的浓度，结果见表2．

表2精密度试验结果

Tab．2 The result of precision tests

结果表明，3组秸秆醇解液样品中ELA浓度

为761．6，346．2和597．8 mg／L，平均相对标准偏

差(RSD)为0．617 5％，表明该分析方法具有较高

的精密度．

2．5加标回收率测定

取秸秆醇解液5份，以本试验方法测定其

ELA含量，作为原始含量．在这5份醇解液中各取

4 mL，然后准确加入一定量的ELA，各加入正辛

醇标准溶液l mL，作为加样回收供试品溶液，按

上述色谱条件测定ELA浓度，结果如表3．从表中

可以看到，加标回收试验的平均回收率为

100．8％，RSD为1．614％．
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3 结论

利用气相色谱可以直接测定生物质醇解液中

ELA的含量．在FFAP毛细管柱中，ELA和内标物

正辛醇具有较好的分离效果，通过对标准曲线测

定回归，方程相关系数R2=0．999 7，表明线性程

度良好．通过样品稳定性研究，表明样品浓度依时

间变化不显著。样品精密度试验的平均相对标准

偏差(RSD)为0．617 5％，表明该分析方法具有较

高的精密度．加标回收试验的平均回收率为

100．8％，RSD为1．614％，进一步表明该方法能

够有效地测定生物质醇解液中ELA的含量．以上

结果表明：气相色谱法能够直接进行生物质醇解

液中ELA的分析测定，是一种高效、便捷的分析

方法．
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