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烯效哇及中间体的高效液

相色谱分析法

吕 冬 刘 军 武 侠 王 敏 高文淑

(北 京农业 大学中心实验室
,

北 京
,

l (X) 0 94 )

摘要 本文论述了烯效哇及其中间体的高效液相色谱 (H P L )C 分析方法
,

使用 M o
o s i一 5 色谱

柱正己烷 /异丙醇为流动相
,

紫外检测器
,

回收率 97
.

97 %
.

关键词 高效液相色谱 ; 烯效哇

中图分类号 0 6 58
.

1

烯效哇 【(E ) 一 1一 (4 一 氯 苯基 ) 一 4, 4一 二 甲基 一 2一 ( 1
,

2
,

4 一 三 哇 一 1 一 基 )戊 烯醇

一 3] 是一种超高效植物生长调节剂 (化工部农药工业科技情报中心站
,

19 89)
。

它是 由前体

烯酮经转位还原而得 ( F un ak i et al
,

19 80 )
。

其结构为 (顺 /反 )烯醇和 (顺 /反 )烯酮
。
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由于这 4 个组分分子量较大
,

极性较强
,

熔点高
,

结构差异不大
,

气化温度高
,

保留时间

长
,

分离结果不佳
,

因而气相色谱分析效果不理想
。

本方法研究的是 由前体 (顺 /反 )烯酮 向

(顺 /反 )烯醇转化的动态分析
,

关于液谱分离条件 已见报道 (珑 u e h et al
,

19 86)
。

文献使用

正 己烷
: 乙酸乙脂 (:2 3) 流动相

,

is 一 5 柱
,

分离以上 4 个异构体但顺酮与反酮分离效果差
,

而

且正己烷无法回收
,

不适合工业分析
.

作者利用高效液相色谱 (H P L C )对流动相进行了优化筛选
,

找到了较理想的分析方法
,

并

利用紫外分光度计对检测波长进行了测定
,

得到了灵敏度较高的检测波长
。

此方法对 4 个

组分能完全分离
,

且分离时间短
,

准确度 高
,

线性相 关好
,

正己烷 可 回 收 利 用
,

在 工 业 产

品分析方面
,

具有实践应用价值
。

1卯 3一以 一 10 收稿
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仪器与试剂

高效液相色谱仪
:

Va
ri a n 公 司 5 0 0 0 一 LI QU I D C H R O MAT O G R AP H

V a ri a n 公司 C D S 一 40 1 数据处理机

紫外分光光 度计 : 岛津公司 U V 一 19 0

正 己烷
,

异丙醇 (分析纯 )

(顺 /反 )烯酮
,

(顺 /反 )烯醇均 > 99 %

实验部分

.2 1 实验条件

2
.

1
.

1 检测波长 从分子结构看出
,

由于共扼双键较多可 能具有较 强的紫外 吸收峰
,

以异

丙醇为溶剂
,

在 200 一 35 O
nnT 区间对标准品扫描

,

得到最强吸收峰为 27 O
nm

。

2
.

1
.

2 色谱条件
: 色谱柱

:
M cl oR P沪 i 一 5 巧 ~

x 4

~
流速

: 1 nr L /m jl l 纸速 .0 S nC叻而n

柱温 : 32 ℃ 检测波长 : 27 0
nm

正 己烷 /异丙醇 : 9 55/

.2 2 标准曲线

.2 2
.

1 分别准确称取顺酮
、

反酮
、

顺醇 .0 0 2 0 0 9
,

定容 50 m L 异丙醇 中
,

配成 12 0 x 1--0
`%

,

l X() x l o
一 6%

,

SO x l o
一 6%

,

6() x lO
一`
%

,

40 x l 0
一 6

%
,

ZO x l o
一 6% 标准溶液

.

按色谱条件进行测定
,

结果见图
,

以面积 Y 对浓度 X 进行 回归方程及相关性数据计

算 :

顺酮 反酮

Y = 4 7 4 7
.

5X 干2 9 7 6 5
.

9 Y = 8 7 5 3
.

3大斗 7 3 4 9
.

4

r = 0
.

999 s r = 0
.

999 6

顺醇

Y = 6 987
.

7X I
~

16 382
.

0

r = 0
.

9 99 6

线性范围 15O x 1O
一 6% ~ ZO x l O

一 6

%

.2 .2 2 准确称取反醇 .0 0 400 9
,

定容 50 m L 异丙醇中
,

配成 240

x 10
一 `%

,

2X()
x l o

一 6 %
,

16()
x l O

一 6%
,

120 x 1o
一 6

%
,

8 0 x l 0
一 6

%
,

40 x l0
一 6

%标准溶液
,

按色谱条件进行测定
,

以 面积 Y 对浓度

X 进行回归方程及相关性数据计算
.

反醇 Y = 4 92 1
.

2X 一 7 84 o
.

2 r = 0
.

9 99 7

线性范围 24 0 x 1 0
一 6% 一 4 0 x 10

一 6%

.2 3 回收率试验

忿嚓
姚 ;万
勺

目

上之

图 1 标准品液谱分离图

称取分析样品适量
,

定容 50 m L
,

测定其含量
,

再分别加人 (顺 /反 )酮
,

(顺 /反 )醇标准品 3

份
,

测定总量扣 除原分析样 品含量 为 添加 测 定值
,

除 以 添加 量
,

即可计算 出 回收 率
。

见表 1
。
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表 1 回收率数据表 %

添加量 / g测定值 / g回收率 平均回收率 C V SD
0

.

0 1 52 0
.

0 1 49 9 8
.

2

0
.

0 12 0 0
.

0 1 1 7 9 7
.

9 7 3
.

9 7 0
.

6 0 0
.

5 8

0
.

0 1 3 40
.

0 1 2 9 3 8
.

4

2. 4最小检测量

2 倍噪声 (2S 脚 )为最小检测量

进样量为 10 尸 L
,

在色谱图上实测噪声为 .0 74 ~
。

最小检测量数据见表 .2

表 2 最小检测 l 数据表

样品名称 浓度 / gn 高度 /~
最小检测量 / gn

顺酮

反酮

顺醇

反醇

0
.

6

0
.

6

0
.

6

1
.

2

0
.

0 17

0
.

0 12

0
.

0 19

0
.

0 4 3

,乙一庵é月产,lù、以ō了44

1 5 重复性

按色谱条件连续 5次重复进样
,

每次进样量为 10 拼L
,

顺酮
,

顺醇
,

反酮组为 80 x 10
一 6

%

反醇为 160 x 10
一 6%

。

结果见表 3
。

表 3 重复性数据表

样品 重 复 次 数 平均值 变异系数 标准偏差

名称 1 2 3 4 5 e F / % s D / %

顺酮 7 6
.

6 78
.

2 79
.

1 7 9
.

0 77
.

7 7 8
.

1 6 1
.

3 7 1
.

0 7

顺醇 7 9
.

7 80
.

0 80
.

4 8 1
.

5 80
.

6 8 0
.

5 5 0
.

9 2 0
.

7 4

反酮 8 1
.

9 8 1
.

9 8 3
.

4 8 3
.

7 8 2
.

2 8 2
.

6 2 1
.

0 5 0
.

8 6

反醇 1 6 3
.

0 16 0
.

8 1 67
.

6 16 1
.

1 1 6 1
.

1 16 3
.

7 1
.

84 3
.

0 1

3 结果与讨论

( l) 此方法方便可靠
,

全部 出峰时间仅为 8
~

,

平均 回收率 97 .9 7%
,

最小 检测量 .4 3

又 10
一 2 n g

。

( 2) 此方法可用在烯效哇工业生产流程 中的中间体及产品监测
。

( 3) 为了准确测量工业产品中组分含量
,

称取量应控制在 .0 0 200 一 .0 0 400 9 以适应其

线性范围
。
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