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高效液相色谱法分离水田除草剂蔡丙胺光学异构体

施介华
‘

徐秀珠
浙江工业大学化工学院

,

杭州 浙江大学分析测试中心
,

杭州

摘 要 采用高效液相色谱法分离水 田除草剂蔡丙胺光学异构体
。

实验结果表明
,

在键合
一 一

排
, 一

二硝基苯甲酞基 苯甘氨酸
, 一 ‘ 一 一

飞 手性色谱柱上以正已烷

异丙醇 叨
,

为流动相时
,

能较好地分离其蔡丙胺的光学异构体
,

其容量因子分别为

和
,

分离因子为
。

关键词 蔡丙胺
, 一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺
,

除草剂
,

光学异构体
,

高效液相色谱
,

手性柱

引 言

水田除草剂蔡丙胺
,

其化学名称为
一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺
,

结构式如图 所示
,

是 日本

三井东压化学公司和 日本宇都宫大学联合开发的芳氧链烷酞胺类水田除草剂
。

对一年生和多

年生杂草具有触杀作用
,

而对水稻高度安全
,

具有较高的实用价值〔
‘
·

幻 。 然而
, 一 一

蔡氧基 丙

酞替苯胺是一旋光性化合物
, 一 一 一

茶氧基 丙酞替苯胺异构体的除草活性是 士 一 一 一

蔡

氧基 丙酞替苯胺的 倍
,

而 一 一 一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺却对杂草无效
。

因此
,

开展该除草

剂的对映体的分离研究对我国开发高效光学除草剂
,

增加化学除草剂的种类和促进环境保护

都具有一定的现实意义
。

有关 士 一 一 一

蔡氧基 丙酸替苯胺的对

映体分离
,

国外仅 记 等川 曾报道了在纤维

素三苯甲酸醋手性柱上以正已烷 异丙醇为流

动相仆禽 、 泛落氢甚 、丙醉巷关睑 伯荃

今国内尚未见公开报导
。

我们采用高效液相

色谱在手性柱上进行 士 一 一 一

蔡氧基 丙酸

替苯胺对映体的分离研究
,

实验结果表明
,

件早

扮 尹
十仁》

图
一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺结构式
一 一

呷 正

,

不对称碳原子 迁曰 《
知

。

土 一 一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺对映体在手性色谱柱
一 一 一 , 一

二硝基苯甲酞基 苯甘氨

酸二
, 一 一 一 一

二上以正已烷
一

异丙醇为流动相时获得较好的分离效果
,

其对映体的分

离因子为
,

容量因子分别为 和
。

实验部分

仪器和试剂

井 高效液相色谱仪旧本岛津公司 二极管阵列检测器 键合
,

一 一 一 一 ,

脚 手性色谱柱 负载三苯甲酸纤维素醋
。

, 一

娜 手性色谱柱 键合聚
一 一 一

丙烯酞基 苯丙氨酸乙醋
,

娜 手性色谱柱 手性柱由德国纽伦堡格奥尔格
一

西蒙
一

奥姆技术学院的 瓦 盘 教授

提供
一 一 一

茶氧基 丙酞替苯胺 纯品 由浙江工业大学精细化工研究室提供 正已烷
、

望 〕一卜 收稿 弧旧一
一

接受
。
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异丙醇等所用试剂均为分析纯
。

色谱条件

色谱柱 键合
, 一 一 一 十 一

凡
,

四 手性色谱柱 流动相 正已烷
一

异丙醇
,

流速 立少而 检测器 一 抖
。

结果与讨论

色谱柱的选择

作者首先比较了 士
一 一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺对映体在不同手性柱上的分离情况
。

试验

结果表明
,

在键合了聚
一 一 一

丙烯酸基 苯丙

氨酸乙酷手性色谱柱上以正已烷 异丙醇为流

动相
, 一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺和
一

氯代丙酞

替苯胺对映体都不能得到分离 在三苯甲酸纤

维素醋的手性色谱柱上以乙醇或乙醇 水为流

动相时
,

两者也不能够达到分离 但在手性色谱

柱
, 一 一

卜
一

凡 上能够较好 的分离
士 一 一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺对映体 如图

所示
。

这是由于在
, 一 一 一

手性

柱上 土 一 一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺的光学异构

体与手性识别试剂
, 一 一 一 一

咒 之间
的相互作用符合 闭提出的三作用点原

理
,

即溶质与手性固定相间芳基与
, 一

二硝基

苯基形成 一 二 键
、 一 一基团与 一 一基团

之间的氢键作用 以及酞胺偶极静电作用 而
土 关

一

氯代丙酞替苯胺 因与
, 一 一

一

飞手性固定相之间不能形成三作用点
,

从而在该手性柱上不能被分离
,

如图 所示
。

流动相的选择

在
, 一

压
一 一

凡 手性色谱柱上
,

作者比较了不同流动相对 士 一 一 一

蔡氧基 丙

酞替苯胺对映体的分离效果
。

实验结果表明
,

当流动相的极性增加时
, 士 一 一 一

蔡氧基 丙

酞替苯胺对映体的出峰时间明显缩短
,

但分离

图
一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺在不同手性色谱

柱上的色谱图

哩”口
一 一

朋 卿
五山 二 此 山玉此 标阅叫咫”幽

。 。业

色谱柱 。日 聚
一 一 一

丙烯酞基 苯丙氨酸乙醋

图少 叮 司
一

神即刃川画二 曲
已欲 流动相

显 月 正 已烷 异丙醇 肠 虎 均 川 八

色 谱 柱 三 苯 甲 酸 纤 维 素 酷

司哭 别 叹 流动相 俐无 如 乙醇 水 汕
加盯侧 巧 色谱柱

一 十

一 , 一

二硝基苯甲酞基 苯甘氨酸
, 一 一 十

凡 流动相 山 禅 正已烷
一

异丙醇 二故甲价

四
二 。

流速 二 皿 而 浓度

二 二帅 , 留
,

泌
。 , 一

蔡氧基 丙酞
替苯胺的光学异构体 栖

。 ‘
一

喇泌 】叮

口戊 以皿司山
。

效果却明显降低
。

其中流动相以正已烷
一

异丙醇混合液
,

为最佳
,

当其流速为

而 时
,

其蔡丙胺光学异构体的分离因子为
,

容量因子分别为 和
。

同时
,

还发现流动相流速在 一 时
,

对蔡丙胺光学异构体的容量因子
、

分离

因子以及分离度的影响不明显
,

但流速降低出峰时间明显延长
。

为此
, 士 一 一 一

蔡氧基 丙酸

替苯胺对映体的分离测定的最佳色谱条件为 在键合
, 一 一 一

手性柱上以正已

烷 异丙醇
,

哟为流动相
,

其流速为
。

在此色谱条件下
一

蔡氧基 丙酞

替苯胺对映体获得较好地分离
,

并且其一对色谱流出物的紫外光谱图完全一致 如图
,

这进

一步说明了这一对色谱流出物确为其
一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺的光学异构体
。
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石涛之︸

￡

李爪习
】

入

图
一

取代丙酞替苯胺色谱图

加 坦 冠 此 阴汕

色谱柱
, 一 卜 一 十 卜 流动相

洲为 脱 正 已烷 异丙醇 么 刁砰

流速 , 血 江了二
。 一 一

蔡

氧基 丙酞替苯胺
一

们即卜 叮 〕 ,

浓

度 。二 。 。 岁
,

泌
一

氯代丙酞替苯

胺 么 扭
。期爪 ,

,

浓度 尔正。 盯

以
,

泌
。 , 一 一

茶氧基 丙酞替苯胺的光学异构

体 叩

一
一 一

朋沙山 呵 卿
团‘ 。

图
一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺的色谱图和 ’光
谱图

已叻 孚也 ’ 户犯’
一 一

朋 司勺

田山

‘ 色谱图 砚 孚卫 色谱柱 讥
, 一 一

十 一

流动相 。先 户 正 已烷 异丙醇 日

找甲朋 流速 扭 毗
。

’光谱图 印
, 一 一

蔡氧基 丙酞替苯胺

的 光 学 异 构 体 呐 一
‘

一

〔
一。即卜

甲 。

致 谢 浙江工业大学工业分析专业的诸葛溶彬和郑国华参与了本文的部分研究工作
。

以污

四 沙家骏 刃诩 孤 张敏恒
,

缨 姜雅君 从 扭乃田秃 肠
。 认诚妙 口 ℃瑰 比 ￡汕

国外新农药品种手册 及 北京 骊璐铆 既 化学工业出版社
,

臾理

施介华
,

李富新 尸比艺必反如 农药
,

更招
, 一

, ,

沁加
,

记匕
,

入功刀叫侧沪甲 必
,

臾抖
, 一

司沙 叙
, , 一

刃。 形
兀

一

伴南 口

’

。伙罗 之姗 ‘ 肠娜八伐洲
,

乃咖
刀召确艺浇冷妙 刀尤入刀响幻

归

,

从叫灿伏乙

兀 犯

晓映 爪心 臼 。了以 月介山硬 记心
,

乃动油咭 ‘‘认
三几沁

,

刀山双脚
。“ ,

犯

习 叩二 叩 击

哪 明 笋户 呷
洲 场

, 一 一 一 一

玲 面 旧 皿
一

的
,

咫 户 即
,

灼用阳曲 叩 耐
, 一 一

叩 卿
, ,

叩
, 一

甲 坦 笋
,

几贸 记 」朋 叼 卿 已 汉 叮 理〕


