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手性化合物的拆分是分析化学和药理学等领域的研究重点和热点之一
‘’

,

”。

基于纤维素苯基

氨基甲酸醋和苯甲酸醋衍生物的手性选择剂被广泛应用于对映体的拆分陈 4 , 。

本文利用区域选择

法制备了 6 位带有少量 3一 (三乙氧基硅 )丙基基团的纤维素衍生物
,

然后利用分子间缩聚将纤

维素衍生物高效的固定到硅胶基质上
,

制备了新型纤维素手性固定相
,

考察了其对甲霜灵对映

体的拆分性能
。

根据文献的方法将纤维素衍生物涂敷到硅胶上15, 6 ,。

将涂敷硅胶 (6. 5 9 )置于乙醇 (60 m l)
,

水 (巧 m l) 和三甲基氯化硅 (1 m l) 的混合液中
,

110 ℃油浴加热 12 h
,

使硅胶表层的三乙氧基

硅基团通过缩聚反应交联在一起
。

反应完成后
,

固定相用四氢吠喃洗涤干净
,

真空干燥
,

得到

纤维素
一
二 (3

,

5一二甲基苯基氨基甲酸酉韵 手性固定相
。

以甲霜灵作为测试对映体
,

考察了新型纤维素手性柱的手性识别能力
。

在柱温 25 ℃
、

检

测波长 2 30
n m

、

流速 1 m U m in
时

,

考察了 5 %一
50 %范围内流动相中异丙醇含量对甲霜灵对映体

拆分的影响
。

随着流动相中异丙醇含量的降低
,

甲霜灵的分离度相应增加
,

当正己烷/异丙醇

= 8 0: 2 0 (
vlv ) 时

,

甲霜灵对映体得到了很好的分离
,

其保留因子为 1
.

53
,

分离度为 4. 36
。

在制

备的新型纤维素手性柱和涂敷型手性柱上对甲霜灵进行了拆分对比
。

在新型纤维素手性柱上
,

对映体分别在保留时间 t:二9. 56 m in 和 tZ= 13
.

67 m in 时被完全分离
。

而在涂敷型纤维素手性柱上的

色谱分离色谱图上
,

甲霜灵对映体分别在保留时间 t; = 4. 74 rni
n
和 tZ= 14

.

26 m in 时被洗脱
,

并完全

分离
,

分离度为 4. 75
。

结果表明
,

新型纤维素手性柱与涂敷型纤维素手性柱具有相当的手性分

离能力
,

并且新型纤维素手性固定相具有更好的峰型
。
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