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四氢-2-甲基-4-芳基-1，5-苯骈硫氮杂卓的结构式为：X可为：H、o-OCH3、p-
OCH3、o-Br、o-NO2、m-NO2、p-NO2、o-Cl、m-Cl、

和p-Cl我们曾报告了有关该类化合物的制备和立体化学[1-5]

合成产物 （ ）是顺式和反式两种异构体的混合物。根据

构象分析和NMR谱分析，其中反式异构体具有扭船式构象，

具有较高的熔点 （Ⅱ颍）；顺式异构体具有椅式构象，熔点较
低 （Ⅲ螅）。

我们曾用反相HPLC分离了四氢－

2-甲基-4-硝苯基-1，5-苯骈硫氮

杂卓和四氢-2-甲基-4-氯苯基-15-

苯骈硫氮杂卓的邻、间、对位异构体的
混合物[6]。但是，顺反异构体未获分

离。

分离顺反异构体以液－固色谱为佳[7]。我们使用硅胶吸附剂，成功地分离了上述
所有化合物的顺反异构体。分离中，我们参考了Snyder提出的溶剂选择性三角形的

方法[8-10]。
实 验 部 分

仪器：色谱仪由1ZJT型往复式柱塞泵 （河北化工学院化工机械厂）、LC3波长可调

式UV检测器 （Pye-Unicam）、XWC-100A型记录仪 （上海自动化仪表二厂）和Rheod-

yne公司的7125型定量进样阀组成。

色谱柱：北京分析仪器厂ZY110型高效液相色谱柱，柱长150毫米，柱内径5毫米，
填充YWG-SiO2（5微米）。

移动相：己烷为北京分析仪器厂精制品或德国Merck公司的化学纯品；乙酸乙酯为

光谱纯级 （Baker公司），其余试剂均为分析纯级，北京化工厂出品。

分离操作全部在室温下进行。
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结 果 与 讨 论

我们根据溶剂选择性三角形分组[8]，选择特性差别大的氯仿、乙醚和乙酸乙酯三
种基本溶剂。己烷用以调节移动相的强度 （通过K'值）。

分离使用的移动相组成* 表1 分离试验中所用移动相的组

成如表1所示。乙腈的作用是为

了减活吸附剂，使色谱过程稳定。

各种组成的移动相，在分离中基

本上是等强度的。

表2表明，各组移动相分离

顺反异构体的相对保留值 （α均

很大，故分离的分离度很好。图

1是用溶剂7分离o-Br取代

（Ｉ）的顺反异构体的色谱图。

如果比较这七种溶剂对六种硝基

取代的 （Ｉ）的顺反异构体混合

溶剂1-7分离各种取代 （Ｉ）的顺反异构体的相对保留值 表 2

物的分离，则溶剂1给出较好的结果。这时，除顺式m-NO2和PNO2构体完全重叠，反

式m-NO2和p-NO2异构体部分分离外，其余组分间的分离度均很好 （图2）。

由标准品对照法对部分样品作定量分析表明，合成产物 （Ｉ）中，顺反异构体的含

量是不相等的，即反应具有立体的选择性。此结果与由其它方法确定的结论一致〔5〕。
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