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生物基 １ꎬ３－丙二醇中微量杂质的
气相色谱－质谱分析法

朱欢银ꎬ张才亮ꎬ冯连芳ꎬ顾雪萍∗

(浙江大学化学工程联合国家重点实验室ꎬ浙江 杭州 ３１００２７)
摘要:建立了一种聚合级生物基丙二醇中微量杂质的定性、定量 ＧＣ－ＭＳ 分析方法ꎮ 使用 ＨＰ－ＩＮＮＯＷＡＸ 极性色谱柱ꎬ升温

程序为 ５０℃保持 ２ ｍｉｎ、１０℃ / ｍｉｎ 升温至 １３０℃并保持 ３ ｍｉｎ、５℃ / ｍｉｎ 升温至 １９０℃并保持 ３ ｍｉｎ、１０℃ / ｍｉｎ 升温至 ２３０℃并保持
５ ｍｉｎꎬ能有效分离杂质ꎮ 结果表明ꎬ聚合级生物基丙二醇中含有微量 ３－甲氧基－１ꎬ２－丙二醇、二乙二醇、Ｄ－泛酸内酯ꎬ其中 Ｄ－
泛酸内酯含量 ２􀆰 １４×１０－５ꎬ为以生物基丙二醇制备聚酯工艺提供指导ꎮ
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　 　 生物基 １ꎬ３－丙二醇(Ｂｉｏ－ＰＤＯ)是高性能聚酯－
聚对苯二甲酸丙二醇酯(ＰＴＴ)的原料[１－６]ꎮ 聚合级

生物基 ＰＤＯ 含有某些微量杂质影响聚合过程[７－８]ꎬ
限制了生物基 ＰＴＴ 的进一步工业化应用ꎮ 聚合级

生物基 ＰＤＯ 中微量杂质检出是提高生物基 ＰＴＴ 聚

酯性能的前提ꎮ
目前生物基 ＰＤＯ 杂质检测主要针对粗分离后

发酵上清液ꎬ分析方法采用气相色谱法(ＧＣ) [９－１３]和

高效液相色谱法(ＨＰＬＣ) [１４－１８]ꎬ通过标准物质定性

和定量ꎮ 一些研究人员使用气相色谱(ＧＣ－ＦＩＤ)分
析发酵液中甘油、乙醇、２ꎬ３－丁二醇等多元醇ꎬ杂质

总质量分数大于 ３０％[９－１３]ꎻ王元好等[１５－１６] 使用高

效液相色谱(ＨＰＬＣ－ＵＶ)同时测定发酵液中乳酸、
琥珀酸、柠檬酸等 ９ 种有机酸ꎬ总质量分数大于

３０％ꎬ通过配制的有机酸(分析纯)标准混合液定

性和定量ꎮ 聚合级生物基 ＰＤＯ 杂质色谱分析尚未

见报导ꎮ
对于杂质含量低于 ０􀆰 １％的生物基 ＰＤＯ 色谱分

析ꎬ液相色谱由于流动相杂质的引入而不如气相色

谱准确ꎬ而衍生气相色谱由于缺乏杂质官能团衍生

针对性使分析趋于复杂[１９－２１]ꎮ 使用气相色谱仪－质
谱仪联用(ＧＣ－ＭＳ)可对生物基 ＰＤＯ 中痕量杂质进

行有效检出ꎮ 针对聚合级生物基 ＰＤＯꎬ对气相色谱

中色谱柱及升温程序进行优化ꎬ获得最佳分离条件ꎬ
然后使用 ＧＣ－ＭＳ 对杂质定性分析ꎬ通过外标法绘

制标准曲线进行准确定量ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器、试剂与材料

Ａｇｉｌｅｎｔ ６８９０Ｎ 型 气 相 色 谱 仪ꎬ ＦＩＤ 检 测 器
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(Ａｇｉｌｅｎｔ 公司ꎬ美国)ꎻＡｇｉｌｅｎｔ ７８９０Ａ 型气相色谱－
５９７５Ｃ 型质谱联用仪ꎬＥＩ 源检测器(Ａｇｉｌｅｎｔ 公司ꎬ
美国)ꎮ

生物基 １ꎬ３－丙二醇样品(Ｂｉｏ－ＰＤＯ):聚合级ꎬ
来自江苏某企业ꎬ塔顶馏出液ꎬ取自 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 精馏

塔塔顶ꎻ３－甲氧基－１ꎬ２－丙二醇:ＧＣ 级ꎬ９８􀆰 ０％ꎬ购
自梯希爱ꎻＤ－泛酸内酯:ＧＣ 级ꎬ９８􀆰 ０％ꎬ购自百灵

威ꎻ乙醇:ＧＣ 级ꎬ９９􀆰 ９％ꎬ购自阿拉丁ꎻ乙醇:ＨＰＬＣ
级ꎬ９９􀆰 ８％ꎬ购自麦克林ꎮ
１􀆰 ２　 一般样品制备

使用分析天平称取一定量的 １ꎬ３－丙二醇样品

置于烧杯中ꎬ加入 ＧＣ 级乙醇搅拌均匀ꎬ样品质量分

数约 ５０％ꎮ 使用注射器抽取样品装入自动进样瓶ꎬ
供 ＧＣ 和 ＧＣ－ＭＳ 测定ꎮ 另取 ＧＣ 级乙醇作为空白

对照ꎮ
定量用 １ꎬ３－丙二醇样品的配制:准确称取生物

基 １ꎬ３－丙二醇 ７􀆰 １２０ ｇ(精确至 ０􀆰 ０００ １ ｇꎬ下同)ꎬ加
入 ＨＰＬＣ 级乙醇稀释至 １０􀆰 ０８２ ｇꎬＰＤＯ 质量分数

７０􀆰 ６２％ꎬ使用注射器抽取样品装入自动进样品瓶ꎬ
另取 ＨＰＬＣ 级乙醇作为空白对照ꎮ
１􀆰 ３　 Ｄ－泛酸内酯标样配制

根据生物基 １ꎬ３－丙二醇前期色谱分析结果ꎬ
ＰＤＯ 含量大于 ９９􀆰 ９９％ꎬ杂质含量在 １０－５级别ꎬ按照

此假设配制 Ｄ－泛酸内酯的系列标准样品ꎬ同时为

保证精准度采用逐级稀释的方法ꎮ 准确称取 Ｄ－
泛酸内酯 ０􀆰 ５００ ｇ(精确至 ０􀆰 ０００ １ ｇꎬ下同)于烧

杯ꎬ加入 ＨＰＬＣ 级乙醇稀释至 １００􀆰 ０００ ｇꎬ搅拌均匀

得到标准样 Ｃ１ꎻ准确称取 Ｃ１ 标样 １􀆰 ０００ ｇ 于烧

杯ꎬ加入 ＨＰＬＣ 级乙醇稀释至 １０􀆰 ０００ ｇꎬ得到质量

分数为 ０􀆰 ５‰的标样 Ｃ２ꎬ然后通过 Ｃ２ 依次配制质

量分数为 １０－５级的 Ｄ 系列标准样品ꎬ使用注射器

抽取样品装入自动进样品瓶ꎮ Ｄ 系列标样配制如

表 １ 所示ꎮ
表 １　 Ｄ－泛酸内酯标样的配制

标样 Ｄ１ Ｄ２ Ｄ３ Ｄ４ Ｄ５

Ｄ－泛酸内酯质量分数 / １０－５ ９􀆰 ７９９ ７􀆰 ８４７ ４􀆰 ８９９ ２􀆰 ４５１ ０􀆰 ９８２

　 　 注:Ｄ－泛酸内酯质量分数计算已将样品 Ｄ－泛酸内酯含量 ９８％

考虑在内ꎮ

２　 色谱分析条件

使用 ３ 种毛细管气相色谱柱ꎬ具体参数及仪器

如表 ２ 所示ꎮ

表 ２　 气相色谱柱规格

分析设备
Ａｇｉｌｅｎｔ ６８９０Ｎ

(ＧＣ)

Ａｇｉｌｅｎｔ ６８９０Ｎ

(ＧＣ)

Ａｇｉｌｅｎｔ ７８９０Ａ－

５９７５Ｃ(ＧＣ－ＭＳ)

色谱柱类型 Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ－５ Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ－

ＩＮＮＯＷＡＸ

Ａｇｉｌｅｎｔ ＨＰ－

ＩＮＮＯＷＡＸ

极性 非极性 强极性 强极性

固定相 (５％－苯基)－

甲基聚硅氧烷

聚乙二醇 聚乙二醇

柱长 / ｍ ３０ ３０ ３０

柱内径 / ｍｍ ０􀆰 ３２ ０􀆰 ５３ ０􀆰 ２５

膜厚 / μｍ ０􀆰 ２５ １􀆰 ００ ０􀆰 ５０

２􀆰 １　 色谱柱类型

生物基 ＰＤＯ 样品中可能含有多元醇、有机酸等

微量杂质[１８]ꎬ为测试毛细管气相色谱柱极性对分离

效果的影响ꎬ使用非极性柱(ＨＰ － ５) 和强极性柱

(ＨＰ－ＩＮＮＯＷＡＸ)分别对 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 进行测试ꎮ 气化

温度 ２４０℃ꎬ检测器温度 ２５０℃ꎬ柱温升温程序:５０℃
保留 ２ ｍｉｎꎬ以 １０℃ / ｍｉｎ 的升温速率升至 ２３０℃ꎬ保
留 １０ ｍｉｎꎻ载气:氮气ꎬ流速 ２􀆰 ０ ｍＬ / ｍｉｎꎻ无分流进

样ꎬ进样量 １ μＬꎮ 气相色谱结果如图 １ 所示ꎮ

图 １　 不同极性色谱柱分离效果对比

由图 １ 可知ꎬ使用 ＨＰ－５ 色谱柱ꎬｔ ＝ １􀆰 ５７５ ｍｉｎ
流出组分为乙醇ꎬ组分 ＰＤＯ 峰拖尾严重ꎬ未能有效

分离ꎻ使用 ＨＰ－ＩＮＮＯＷＡＸ 色谱柱ꎬｔ ＝ １􀆰 ８４１ ｍｉｎ 流

出组分为乙醇ꎬｔ ＝ １３􀆰 ７６９ ｍｉｎ 流出组分为 ＰＤＯꎬ能
够完全分离且峰型较好ꎮ 因此采用气相色谱作为生

物基 ＰＤＯ 的分离方法ꎬ强极性毛细管色谱柱能够获

得较好分离效果ꎬ色谱柱 ＨＰ－ＩＮＮＯＷＡＸ 用于 ＧＣ－
ＭＳ 进一步分析ꎮ
２􀆰 ２　 升温程序

使用 ６８９０Ｎ 型气相色谱仪(ＦＩＤ 检测器)优化
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柱温升温程序(ｐｒｏｇｒａｍｍｅｄ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅꎬＰＴ)ꎮ 色谱

柱 ＨＰ－ＩＮＮＯＷＡＸꎻ载气氮气ꎬ流速 ２􀆰 ０ ｍＬ / ｍｉｎꎻ无
分流进样ꎬ进样量 １ μＬꎮ 不同升温程序下 Ｂｉｏ－ＰＤＯ
的 ＧＣ 结果如图 ２ 所示ꎮ 由图可知ꎬ不同的升温速

率对峰的分离度几乎没有影响ꎬ极性色谱柱的出峰

顺序和保留时间主要取决于样品中组分的极性ꎻ升
温速率对基线漂移有一定影响ꎬ在较快的升温速率

下(ＰＴ－１)ꎬ色谱峰末端基线漂移严重ꎬ影响积分及

杂质峰保留时间判断ꎻ在较慢升温速率下(ＰＴ－２)ꎬ
色谱峰末端基线漂移缓解ꎬ但相应的测试时间也增

加到 ５０ ｍｉｎꎮ 另一方面ꎬ可能杂质的出峰温度在

１４０~１８０℃ꎮ 为保持杂质出峰位置基线平稳ꎬ同时

缩短样品测试时间ꎬ采用升温程序 ＰＴ－３ꎬ在 １３０ ~
１９０℃范围内使用较小升温速率 ５℃ / ｍｉｎꎬ其余温度

段仍采用 １０℃ / ｍｉｎꎮ 升温程序 ＰＴ－３ 能够将可能杂

质峰保留在稳定基线段ꎬ同时测试时间缩短至

３５ ｍｉｎꎬ可用于 ＧＣ－ＭＳ 进一步分析ꎮ

图 ２　 不同升温程序下 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 气相色谱图

３　 ＧＣ－ＭＳ 定性分析

质谱检测条件:电子倍增管电压 １４８２􀆰 ３２９ Ｖꎬ
ＥＩ 离子源温度 ２３０℃ꎬ四级杆温度 １５０℃ꎬ电离能量

７０ ｅＶꎬ扫描模式为离子扫描ꎮ 电子倍增器、离子聚

焦和入口透镜参数均通过自动调谐设定ꎮ
根据气相色谱优化的测试条件ꎬ使用 Ａｇｉｌｅｎｔ

７８９０Ａ 型气相色谱－５９７５Ｃ 型质谱联用仪测试样品

Ｂｉｏ－ＰＤＯ、塔顶馏出液以及溶剂空白对照样(ＧＣ 乙

醇)ꎬ气相色谱仪对样品进行分离后使用质谱仪进

行检测分析ꎮ 使用自动质谱图解卷积和鉴定系统软

件(ａｕｔｏｍａｔｉｃ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｄｅｃｏｎｖｏｌｕｔｉｏｎ ａｎｄ ｉｄｅｎｔｉｆｉ￣
ｃａｔｉｏｎ ｓｙｓｔｅｍꎬＡＭＤＩＳ)进行峰检索ꎬ质谱库 ＮＩＳＴ０５ꎬ
谱库检索质荷比下限 ｍ / ｚ ＝ ２０ꎬ与 ＧＣ－ＭＳ 仪器检测

下限保持一致ꎮ
３􀆰 １　 溶剂

ＧＣ 级乙醇空白样品的质谱检索结果如表 ３ 所

示ꎮ 表中没有给出乙醇主峰的信息ꎬ可以发现 ＧＣ
级乙醇中含有乙醚、乙醛、２－丙烯醛、正丙醇、２－丙
烯醇等杂质ꎬ但保留时间均靠前ꎬ不影响生物基

１ꎬ３－丙二醇的杂质检出ꎮ 为避免重复ꎬ在以下质谱

结果分析中忽略溶剂所含杂质的检索结果ꎮ
３􀆰 ２　 塔顶馏出液样品

塔顶馏出液取自 ＰＤＯ 精馏塔塔顶ꎬ对其进行定

性分析能够得到关于生物基 ＰＤＯ 中杂质组成的信

息ꎬ质谱检索结果如表 ４ 所示ꎮ 由表可知ꎬ塔顶馏出

液中成分较为复杂ꎬ包括了多元醇、有机羧酸、醇醚、
表 ３　 溶剂样品(ＧＣ 乙醇)质谱结果

保留时间 / ｍｉｎ 名称 分子式 分子质量 ＣＡＳ 号 结构式 Ｍａｔｃｈ 值 Ｐｒｏｂｅ 值 / ％

１􀆰 ６５６ 乙醚 Ｃ４Ｈ１０Ｏ ７４ ６０－２９－７ ９２４ ７９􀆰 ６

１􀆰 ９０５ 乙醛 Ｃ２Ｈ４Ｏ ４４ ７５－０７－０ ９５３ ９４􀆰 ５

３􀆰 ０１０ ２－丙烯醛 Ｃ３Ｈ４Ｏ ５６ １０７－０２－８ ８００ ９７􀆰 １

６􀆰 ０７２ １－丙醇 Ｃ３Ｈ８Ｏ ６０ ７１－２３－８ ９３１ ９６􀆰 ２

６􀆰 ９６３ ２－丙烯醇 Ｃ３Ｈ６Ｏ ５８ １０７－１８－６ ９０６ ７９􀆰 ７

表 ４　 塔顶馏出液样品质谱结果

保留时间 / ｍｉｎ 名称 分子式 分子质量 ＣＡＳ 号 结构式 Ｍａｔｃｈ 值 Ｐｒｏｂｅ 值 / ％

１５􀆰 ２８８ ２ꎬ３－丁二醇 Ｃ４Ｈ１０Ｏ２ ９０ ５１３－８５－９ ９１６ ６０􀆰 ２

１７􀆰 ６９２ １ꎬ２－丙二醇 Ｃ３Ｈ８Ｏ２ ７６ ５７－５５－６ ９５４ ７７􀆰 ５

１７􀆰 ９２４ 乙二醇 Ｃ２Ｈ６Ｏ２ ６２ １０７－２１－１ ８５７ ９８􀆰 １

２２􀆰 ３３７ ３－甲氧基－１ꎬ２－丙二醇 Ｃ４Ｈ１０Ｏ３ １０６ ６２３－３９－２ ８９０ ９７􀆰 ２

􀅰２２２􀅰
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续表

保留时间 / ｍｉｎ 名称 分子式 分子质量 ＣＡＳ 号 结构式 Ｍａｔｃｈ 值 Ｐｒｏｂｅ 值 / ％

２２􀆰 ５９０ 己酸 Ｃ６Ｈ１２Ｏ２ １１６ １４２－６２－１ ９２２ ９０􀆰 ３

２６􀆰 １３９ Ｄ－泛酸内酯 Ｃ６Ｈ１０Ｏ３ １３０ ５９９－０４－２ ９０７ ６３􀆰 ４

２６􀆰 ５９８ 辛酸 Ｃ８Ｈ１６Ｏ２ １４４ １２４－０７－２ ９１０ ９０􀆰 ４

酯等多类物质ꎬ这与文献提供的 ＰＤＯ 发酵上清液中

的杂质类型相符合ꎮ
３􀆰 ３　 生物基 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 样品

生物基 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 样品质谱检索结果如表 ５ 所

示ꎮ 质谱结果显示 Ｂｉｏ －ＰＤＯ 中含有 ３ －甲氧基 －

１ꎬ２－丙二醇、二乙二醇、Ｄ－泛酸内酯 ３ 种杂质ꎮ ３－
甲氧基－１ꎬ２－丙二醇可能来源于发酵原料甘油ꎻ文
献[２２]研究了葡萄酒发酵过程中 Ｄ－泛酸内酯含量

的变化ꎬ这为 ＰＤＯ 发酵液中存在 Ｄ－泛酸内酯提供

了理论上的依据ꎮ
表 ５　 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 样品质谱结果

保留时间 / ｍｉｎ 名称 分子式 分子质量 ＣＡＳ 号 结构式 Ｍａｔｃｈ 值 Ｐｒｏｂｅ 值 / ％

２３􀆰 ７６０ ３－甲氧基－１ꎬ２－丙二醇 Ｃ４Ｈ１０Ｏ３ １０６ ６２３－３９－２ ９３２ ９７􀆰 ０

２５􀆰 ３４６ 二乙二醇 Ｃ４Ｈ１０Ｏ３ １０６ １１１－４６－６ ８９３ ９６􀆰 ７

２６􀆰 ６８０ Ｄ－泛酸内酯 Ｃ６Ｈ１０Ｏ３ １３０ ５９９－０４－２ ９５８ ７１􀆰 １

　 　 通过与塔顶馏出液样品的质谱结果对比ꎬ发现

２ 种样品均含有 ３－甲氧基－１ꎬ２－丙二醇和 Ｄ－泛酸

内酯 ２ 种杂质ꎬ且保留时间接近ꎬ这从侧面印证了

Ｂｉｏ－ＰＤＯ 质谱结果的可靠性ꎮ
同时从表中也观察到 Ｄ－泛酸内酯在 ２ 个样品

中 Ｐｒｏｂｅ 值均不到 ８０％ꎬ但谱图匹配结果十分吻合ꎬ
如图 ３ 所示ꎮ 通过分析 ＮＩＳＴ０５ 计算 Ｐｒｏｂｅ 值的机

理ꎬ发现导致 Ｐｒｏｂｅ 值偏低而 Ｍａｔｃｈ 值正常的原因

是 Ｄ－泛酸内酯存在立体异构体ꎬ且质谱行为十分

相似ꎮ

图 ３　 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 样品中 Ｄ－泛酸内酯质谱

匹配结果

取保留时间 ２６􀆰 ６８０ ｍｉｎ 匹配列表中前 ３ 种匹

配结果分析ꎬ如表 ６ 所示ꎮ 由表可知 ３ 种物质的

Ｍａｔｃｈ 值都达到了 ９００ꎬ通常 ＮＩＳＴ 检索结果第一、二

匹配物质 Ｍａｔｃｈ 值相差较大则给出较高 Ｐｒｏｂｅ 值ꎮ
表 ６　 Ｄ－泛酸内酯及其立体异构体质谱结果

名称 ＣＡＳ 号 结构式 Ｍａｔｃｈ 值 Ｐｒｏｂｅ 值 / ％

Ｄ－泛酸内酯 ５９９－０４－２ ９５８ ７１􀆰 １

ＤＬ－泛酸内酯 ７９－５０－５ ９０９ １４􀆰 ６

ＤＬ－泛酰内酯 ５２１２６－９０－６ ８９９ １０􀆰 ３

３􀆰 ４　 杂质保留时间定性

Ｂｉｏ－ＰＤＯ 由生物发酵法制备ꎬ所含杂质种类较

多ꎬ但并非所有杂质均会对缩聚反应造成重大影响ꎮ
单官能团杂质ꎬ如单羟基醇、一元羧酸等易导致 ＰＴＴ
聚酯端封ꎬ影响缩聚反应产物分子质量ꎻ支链多元醇

类杂质ꎬ如 ３－甲氧基－１ꎬ２－丙二醇等形成酯化产物

后具有较大空间位阻ꎬ降低了缩聚反应活性ꎬ同时有

些二醇会破坏“奇碳”效应的链结构影响产物性能ꎻ
带醛基化合物将影响缩聚产物色度ꎬ导致 ＰＴＴ 聚酯

颜色明显偏黄ꎮ 根据质谱结果ꎬ杂质 Ｄ－泛酸内酯影

􀅰３２２􀅰
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响最大ꎬ本文中对其进行保留时间定性验证与外标

法定量分析ꎮ
通过购买的 ＧＣ 级 Ｄ－泛酸内酯在相同实验条

件下的保留时间对比ꎬ验证 ３􀆰 ３ 节质谱结果中 Ｂｉｏ－
ＰＤＯ 保留时间 ２６􀆰 ６８０ ｍｉｎ 峰杂质为 Ｄ－泛酸内酯ꎮ
取 Ｄ－泛酸内酯标样、Ｂｉｏ－ＰＤＯ 样品、ＨＰＬＣ 乙醇空

白对照样ꎬ进样量 １ μＬꎬ分流比 ２００ ∶１ꎬ保留时间如

图 ４ 所示ꎮ 由图可知 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 中杂质峰保留时间

２５􀆰 ８４ ｍｉｎ 与 Ｄ－泛酸内酯标样保留时间为 ２５􀆰 ８９
ｍｉｎ 十分接近ꎬ在溶剂中没有检测到 Ｄ－泛酸内酯ꎮ
同时注意到 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 样品中 Ｄ－泛酸内酯峰保留时

间提前ꎬ造成这种现象的原因是分流进样减少了实

际进样量从而减轻溶液的基体效应ꎬ这与 Ｅｇｏｂｕｒｏ
等[１１]的研究一致ꎮ 由此充分证实了生物基 １ꎬ３－丙
二醇中杂质 Ｄ－泛酸内酯的存在ꎮ

图 ４　 杂质 Ｄ－泛酸内酯保留时间定性验证

４　 ＧＣ－ＭＳ 定量分析

采用气相色谱外标法定量生物基 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 中

杂质 Ｄ－泛酸内酯的含量ꎮ Ｄ 系标样采用工作站自

动积分ꎬ标准曲线绘制如图 ５ 所示ꎬ定量用 Ｂｉｏ－ＰＤＯ
样品积分面积标注于标准曲线上ꎮ 由图可知标准曲

线线性度较高ꎬＲ２ ＝ ０􀆰 ９９９ ５８ꎬ待测点也落在线性范

围内ꎮ 计算得到定量用 Ｂｉｏ－ＰＤＯ 样品(质量分数

７０􀆰 ６２％)中 Ｄ－泛酸内酯含量 ｎ ＝ １􀆰 ５１１×１０－５ꎬ故生

　 　 　 　 　 　 　

图 ５　 Ｄ－泛酸内酯外标法标准曲线

物基 １ꎬ３－丙二醇样品中 Ｄ－泛酸内酯质量分数为

２􀆰 １４０×１０－５ꎮ

５　 结论

建立了气相色谱－质谱测定聚合级生物基 １ꎬ３－
丙二醇微量杂质的定性、定量分析方法ꎮ 使用强极

性毛细管色谱柱 ＨＰ－ＩＮＮＯＷＡＸ、分段程序升温、质
谱检测ꎬ升温程序为 ５０℃保持 ２ ｍｉｎ、１０℃ / ｍｉｎ 升温

至 １３０℃、保持 ３ ｍｉｎ、５℃ / ｍｉｎ 升温至 １９０℃、保持 ３
ｍｉｎ、１０℃ / ｍｉｎ 升温至 ２３０℃、保持 ５ ｍｉｎꎮ 通过保留

时间定性确定了聚合级生物基 １ꎬ３－丙二醇中杂质

Ｄ－泛酸内酯的存在ꎬ含量为 ２􀆰 １４０×１０－５ꎬ为生物基

１ꎬ３－丙二醇下游分离纯化工艺改进、杂质对生物基

ＰＴＴ 聚酯性能影响研究提供指导ꎮ
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复合材料ꎬ并将其修饰到电极表面ꎬ构建了用于对苯

二酚异构体测定的研究ꎬ结果表明ꎬ该复合材料修饰

电极能够有效地提高电催化活性ꎬ３ 种苯二酚异构

体在一定浓度范围内ꎬ检测所得氧化峰电流值与浓

度均呈明显的线性关系ꎬ且 ３ 种同分异构体氧化峰

电位差异明显ꎬ表明所制备的修饰电极可实现 ３ 种

苯二酚异构体的同时检测ꎬ为苯二酚异构体的同时

测定方法的建立提供了新的思路ꎮ
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