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丙烯酶催化氧化制环氧丙烷反应产物的气相色谱分析

易资 淑 云
（中泄国科学院兰州化学物理研究所，730000）

近年来，生物技术在石油化工中的应用引起了

人们的极大兴趣[]。很多有机化工产品都可由生物

化学方法生产。生物催化法与化学催化法相比具有

反应条件温和、选择性高等优点。在某些合成步骤�

比较复杂的精细化工产品的生产中，生物催化将逐

步取代化学催呋化法。环氧丙烷是一种重要的木精细化

工原料。采用酶催化氧化方法从丙烯制取环氧丙 烷�

己引起人们的广泛注意[2-4]。本文选择不同担体

制备的填充色谱柱，在不同的检测器上进行考察，

建立了丙烯酶催化氧化制环氧丙烷及卤代醇的反应

产物气相色谱分析测试方法。

实 验 方 法

（一）主要仪器：上分厂103 气相色谱滓仪，

日本岛津CR-2AX微处理机。

（二）试剂：丙烯系兰化公司聚合级产品，纯

度为 99.96 ；环氧丙烷和氯丙醇系上海试剂厂产

品，色谱纯；溴丙醇系自己合铣成，光谱鉴定符合色

谱纯要求。

（三）标样和样品制备：

1．配制浓度为3.3 10-3mgml环氧丙烷作

外标。样品：吸取甲烷氧化菌液1-2ml，离心后

取 上清液1—�22l分析。

2．配制浓度为0.41mg/ml正�己醇作内标。取

1ml 液加到4ml氯过氧化酶的又应液中摇匀待

1分钟后，进1 l样分析。

结 果 和 讨 论

（一）色谱柱的选择：选持Porapak-QS柱

[柱1]用TCD俭测低碳烃、水及环氧丙烷等龋（图�

1）。从图1可看出柱 对丙烯和环氧丙烷及其他�

可能存在的组分的分离较为理硐想耄，但对卤代醇的分

离时间周期较长，峰逍形 拖尾，影响定量。选择7％�

Tlween-80/Chromosorb W柱（柱 ）用不同的

柱温拢，F 检测，分别进不同条件的酶催化反应

样。实验表明，采用柱 十分钟内便能得到满意的

分离结果（图2、3）

（二）定性和定量

1．纯样用不同极性双柱定性，

2．利用减除组分[5]的方法定性。

3．采用主 ，TCD检测，内标法定量，以甲



醇为内标 从文献[6]中查得部分校正因子作参考

（表 1）。

4．采用柱 ，FD检测，丙烯和环氧丙烷配

接近产物浓度的标样，进行定量计算。对于卤代

醇，用正己醇为内标，求出卤代醇对正己醇的相对

校正因子（表2），定量计算卤代醇的的含量。

为验证方法的可靠性，我们配制一组己知E浓度

的混合样，进行定量分析比较（表3）。

对于卤代醇的分析，目前大多采用毛细管柱，

ECD检测。对于在同一填充柱上能分离酶催化反

应水溶液的环氧化合物和卤代醇的分析方法尚未见

报道，我们采用上述柱子对反应溶液的分离取得满

意结果。色谱峰无拖尾现象，且重现性良好，为丙

烯酶催化分析提供了快速、准确的方法。其寿命可

达8个月以上。

在选定条件下，环氧丙烷最小检测量为10-mg

/ml，卤代醇最小检测量为10-mg/ml，采用ECD

检测卤代醇有更高的灵敏度，但使用EID检测更

为方便，适合卤代醇及环氧丙烷和丙烯的测定。

表 1 化合物的保留值和相对校正因子

表2 不同浓度的卤代醇相对校正因子

表 3 定 量 测 定 重 现 性

X为7次测定平均值
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Gas Chrcmatographic Analysis of Reactive Products
in Enzymic Qxidation of Propylene to Propane Epoxide
Y Suynn,Lanzhou Institute o Chemical
Physics,Academia Sinica,730000
Packed chromatographic columns and TCD

and FID detectors were used for selection of

chromatographic conditions of different reactive
products in gas chromatographic analysis of reac-
tive products-propane epoxide and hlogenated
alcohol prepared by enzymic “catalytic oxidation

of propylene.Low carbon hydrocarbon water and
propane epoxide were detected by TCD on
Parapak-QS (column 1).Propane epoxide and
halogenated alcohol were detected by FID on
Tween-80 column (column II).The minimum
detectable concentrations of propane epoxide and
halogenated alcohol were 10-4-10-5mg/ml and
10-1-10-3mg/ml respectively.The method is
satisfactory and more convenient than that with
ECD.

酒石酸合成液中有机酸的双检测器离子色谱法测定及计算

徐小马 苏丽明 尤大衡
（华东化工学院分析测试中心，上海，200237）

以马来酸为原料双氧水法合成酒石酸的反应历

程如下：

为寻找其最佳工艺条件，须及时分析在各种反应条

件下各组分的变化及可能产生的副反应。作者曾用

电位滴定计算分析法[1]同时测定合成液中的上述

反应式中的三种有机酸（分析一个样品需20min），

在某些情况下易受副反应产物的干扰。本文探讨了

HPICE法分离、检测酒石酸合成液中各有机酸的

条件，提出用电导、紫外双检测器法计算处理解决

难分离物质对（马来酸／环氧琥珀酸）定量分析问

题。该法与电位滴定计扑算法相比，分析速度提高了

约一倍，且基本不受副反应产物的干扰。

实 验 部 分

（一）仪器、柱和试剂 Dionex2010i离子色

谱仪，HPICE-ASI分离柱，Ag+型抑制柱。酒石

酸、马来酸均为分析纯，环氧琥珀酸钙参照文献

[2]制备

（二）色谱条件 淋洗液 0.001mol/LECl；

流速0.8ml/min，进样量：50l；检测方法：电导

(10s)和紫外光度（254nm）；纸速：0.5cm/min。

（三）实验步骤 样品稀释25005000倍直接

进样，色谱分离浓先流经紫外检测器记录马来酸色

谱峰，然后经Ag+型抑制柱流经电导检测器记录酒

石酸和马来酸与环氧琥珀酸叠加色谱峰。其标准色

谱图如图1所示。

（四）定量分析及计算 各组分面积确定为：

酒石酸峰面积＝Ab，马来酸峰面积＝Ac·S；环氧


