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提� 要� 研究了单萜 马来酸酐加成物及其二溴代物在 � � tst柱上的某些色谱性能和定量分析的线性相应关

系∀结果表明这两种化合物在涂渍量为xh ∗ tsh 时均能正常出峰~它们在汽化温度高于ussε 时才能够出峰o

u{sε 以后o色谱峰面积与汽化温度无关~其相应的二元酸在相同的色谱条件下o出峰时间与酸酐完全一致∀

关键词� 气相色谱法o萜烯 马来酸酐加成物o定量分析

分类号� � yx{

�� 前言

本文以双戊烯k§¬³̈ ±·̈± l̈深加工产物 � � 单萜

马来酸酐加成物k简称为 � � � l和它的二溴代物

k简称为 ��� � � l为研究对象o探讨了它们在 � �

tst柱上的某些色谱性能以及定量分析的线性相应

关系∀� � � 和 ��� � � 的分子式如下所示}

�� 实验部分

� � � 仪器和主要试剂

日本岛津 �� |� 气相色谱仪及 � � u� � 数据

处理仪o检测器为 ���~色谱担体 �«µ²°²¶²µ¥ �

� � ys∗ {s目~� � �
�t 和 ��� � � o自制∀

� � � 标准曲线的绘制

称取一系列重量的�经精制和干燥的 � � � 与

��� � � o于容量瓶中用丙酮定容o精确控制进样量o

取得标准工作曲线∀以亚苄基酞k¥̈ ±½¤̄ ³«·«¤̄¬§̈ l为

内标对 � � � 的标准曲线进行校正o相对重量校正因

子为s {tz |~最后以 � � � 为内标对 ��� � � 进行

校正o相对重量校正因子为s z{y x∀

�� 结果与讨论

ktl色谱柱的试制}� � � 是从天然产物双戊烯

中合成得到的化合物o分子中含两个桥环和一对酸

酐~��� � � 是 � � � 的溴加成产物o没有现成的色

谱条件可供参考∀现参照邻苯二甲酸酐的色谱条件

进行分析�uov ∀在实验了x种固定液后o发现这两个化

合物在涂渍量为xh ∗ tsh 的 � � tst柱上均能正常

出峰∀如果涂渍量进一步降低o则峰形严重拖尾∀实

验还表明ov° 长的柱比x° 长的柱出峰的峰形要对

称∀

kul� � � 和 ��� � � 在 � � tst柱上的色谱性

能}� � � 和 ��� � � 必须在汽化温度高于ussε 时

才能出峰~在uss∗ uysε 间o随着温度的上升o色谱

峰的面积也稍有增大~u{sε 以后o色谱峰面积与汽

化温度无关∀另外o� � � 和 ��� � � 都是酸酐类化

合物o但经过皂化o再酸化便得到相应的二元酸o在

相同的色谱条件下o出峰时间与酸酐完全一致∀大致

可以认为ouysε 以上k包括uysε l的汽化温度足以

使丁二酸型的二元酸脱水生成酸酐o然后在色谱柱

上出峰∀柱温kΤ l与 � � � 及 ��� � � 调整保留时间

kτl的关系见图t∀

图�� 柱温与 ΤΜΑ 和 ∆ΒΤΜΑ 调整保留时间的关系

Φιγ � � Τηε ρελατιονσηιS βετωεεν χολυP ν τεP Sερατυρε

ανδ αδϕυστεδ ρετεντιον τιP ε οφ ΤΜΑ ανδ ∆ ΒΤΜΑ

t � � � ou ��� � � q

� � kvl汽化进样条件}� � � 与亚苄基酞k内标l混

合进样o汽化温度在uysε 以上时o� � � 的 Α¬ Α¶趋

于稳定∀��� � � 与 � � � k内标l混合进样表明o在
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同样条件下o��� � � 的 Α¬ Α¶也趋于稳定∀进样量

在s t∗ s xΛ�之间较为合适∀

kwl线性相关性和应用}� � � 与亚苄基酞以 P ¬

P ¶kΨl对 Α¬ Α¶kΞ l作线性回归o得 Ψ � s z{ n

t xvΞ oρ� s ||{ t~��� � � 与 � � � 也作相同处

理o得 Ψ� s x|n t v{Ξ oρ� s |{z |∀色谱图见图u∀

图�� ΤΜΑkαl和 ∆ΒΤΜΑkβl的色谱图

Φιγ �� ΧηροP ατογραP σ οφ ΤΜΑkαl ανδ ∆ ΒΤΜΑkβl

柱温k¦²̄ °̧ ± ·̈° ³̈ µ¤·̧µ̈l} ¤qt{sε o¥quusε ~

流速k©̄²º µ¤·̈l}¤o¥q xs°� °¬±∀

峰}t 亚苄基酞k内标lou � � � o

v � � � k内标low ��� � � ∀

� ¤̈®}tq¥̈ ±½¤̄ ³«·«¤̄¬§̈ k¬±·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§lo

u � � � ovq� � � k¬±·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§low ��� � � q

综上所述o本文色谱条件可以用于定量分析o这

对于以 � � � 为底物的一系列精细化学反应过程的

中间监测�最终产品杂质含量的分析是很有用的o如

� � � 溴代产物中 � � � 含量的测定以及 � � � 二丁

酯和二辛酯的合成的中间检测等∀� � � 二丁酯合成

后处理废水中有机物的检测色谱图见图v∀

图� � ΤΜΑ 二丁酯合成废水中有机物色谱图

Φιγ � � ΧηροP ατογραP οφ οργανιχ χοP Sουνδσ ιν

ωαστε ωατερ φροP τηε σψντηεσισ οφ διβυτψλεστερ οφ ΤΜΑ

柱温k¦²̄ °̧ ± ·̈° ³̈ µ¤·̧µ̈l}ussε ~

流速k©̄²º µ¤·̈l}xs°� °¬±∀

峰}t 丁醇k¥̧ ·¤±²̄ lo u � � � o

v � � � 二丁酯k§¬¥̧ ·¼¯ ¶̈·̈µ²©� � � l∀
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