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一种新型化工助剂
,

有关它的分析文献极少 l ’ .l

为了考察其成分和质量
,

用高效液相色谱进行了主成

分的分离和光谱鉴定
.

一
、

提取 称取试样 1 0 0 9 以甲醇 25
.

OO m l 浸渍

约 2 4 h
,

抽滤
,

分出溶液
.

滤浓再用甲醇
、

己烷依次

浸渍
、

抽滤
,

浸渍液在 2 6 O n m 的吸收应低于 .0 0 1
。

二
、

检测 高效液相色谱用 O D S 柱
、

甲醇一水

(8 :5 1 5) 流动相
.

测得样品提取液色谱图 (图 l a ), 图

中有 1
,

2
,

3 号峰
.

新提的溶液中
,

1
,

2 号峰很小
,

主要是 3 号峰
.

1
,

2 号峰面积总和的归一化结果小于

4 %
。

对同一溶液的留样
,

在两个月以后观察其色谱

图
,

l
,

2 号峰而积的归一化组成明显增大
,

而 3 号峰

变小 (图 1b)
.

因此 3 号蜂为试样主成分
,

l
,

2 号峰

可能为 3 号蜂的分解产物
。
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1
,

3一 b i s (t一 b u ry 1Pe r o x y i s o Pr o P y l) b e n z e n e

收集
.

3 号峰收集液立即在室温用流水泵减压抽吸将

溶剂除去
,

得到 3 号峰纯样
,

进行主成分鉴定
。

四
、

主成分鉴定 白色结晶
,
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红外光谱表明 3 号峰为芳香化合物
,

且与
: 一了二

(特 丁基过氧 ) 二异丙基 苯标准 红外 光谱 纂本一

致 rZ ] ,

其中 x o 8 6 ( e 一D )
,

8 6 2 ( o 一。 )
,

但该标准光潜未

列 出该化合物的结构式
,

也米见有关该化合物的波谱

资料发表
.

N M R 谱图表明苯核中有两个碳的谱线玉

合
,

这 一谱线特征为问二取代所特有
,

不可能为邻对

位取代
,

给合 I N E P T 谱
,

进一步辨认了分子 中的

C H 3 ,

C H
,

C, 并确证无 C H 2, 根机以上分析
,

主成分 3

号峰的结构推测为 l
,

3一双 (特丁
`

基过氧异丙华) 苯
。

五
、

1
,

3一双 (特丁旅过氧异丙基 ) 苯的合成验证

以问苯二甲酸为起始原料
,

通过格氏反应
,

缩合反

应合成了 l
,

3一 双 (特丁基过氧异丙墓 ) 苯
,

提纯后

进行色谱
、

紫外
、

红外和 N M R 测定
,

结果与 3 号峰

制备物相同
。

致 谢 阂知大教授审阅全文
.
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三
、

H P L C 制备 3 号峰 在制备过程中
,

收集 3

号色谱峰高 l / 2 以上的流出部分
,

使制备物有足够

的纯度和浓度
.

新配制的试样
,

1
,

2 号峰太小
,

未能
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