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芴基荧光聚合物材料合成中间体的质谱分析
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摘要: 本文报导了新化合物 2, 72双 (4, 4, 5, 52四甲基21, 3, 2二氧杂硼烷2二基) 29, 92二辛基芴的 E I和 ES I的

质谱,利用质谱- 质谱 (M SöM S)分析,确认了该谱图中母离子和子离子的关系,讨论了其碎裂途径,为其结

构鉴定提供了依据。
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　　由于在大面积平板显示等领域的潜在应用

前景,聚合物发光材料与器件是近年来的研究热

点[ 1 ] , 聚芴 (PF )及其衍生物是其中各方面性能

相当优越的一类新型材料[ 2 ]。在其合成过程中,

2, 72双 (4, 4, 5, 52四甲基21, 3, 2 二氧杂硼烷2二
基) 29, 92二辛基芴 (2, 72B is (4, 4, 5, 52tet ram 2
ethyl21, 3, 22dioxabo ro lan222yl) 29, 92dioctylf lu2
o rene,BTD F)是非常重要的中间单体,该化合物

的质谱尚未见报道,我们获得了该化合物的 E I

质谱,并采用 ES I质谱进行M SöM S分析。研究

了该谱图中母离子和子离子谱之间的关系,从而

确认了该化合物在 ES I源质谱中的碎裂途径。

1　实验部分
111　BTD F的化学合成

在 2, 72二溴29, 92二辛基芴 (2, 72dib rom o2
9, 92dioctylf luo rene,缩写为DBD F )的四氢呋喃

(TH F ) 溶液中渐滴加微量正丁基锂催化剂

( - 78 ℃) , 搅拌两小时后, 快速加入 22异丙基
- 4, 4, 5, 52四甲基21, 3, 2 二氧杂硼烷 (22iso2
p ropoxy24, 4, 5, 52tet ram ethyl21, 3, 22diox2
abo ro lane) ,使之充分反应。将混合物萃取、干燥

后,得到白色固体,熔点 128～ 131 ℃。前驱单体

DBD F 与合成产物BTD F 的化学结构式如图 1

所示。

图 1　D BD F的合成

F ig. 1　Syn thesis route of D BD F

　

1. 2　分析仪器及测试条件

质谱分析采用美国 F INN IGAN 公司

TRA CE 2000 型 GC2M S 联用仪, 色谱柱为

J&W DB 25M S (30 m×0. 25 mm×0. 25 Λm )型

石英毛细管柱。色谱条件:进样口温度 280 ℃;传

输线温度 250 ℃;柱温从 50 ℃开始,保留1 m in,

以 10 ℃öm in 升温到 315 ℃,保持 20 m in; 载气

为高纯氦气。质谱条件: E I电离源, 电子能量

70 eV ; 扫描范围 35～ 895 am u; 溶剂延迟3 m in。

M SöM S 测试采用美国 AB I公司 PE SC IEX.

A P I2000. L CöM SöM S 系统。电喷雾电离源

(ES I) ,离子喷雾电压 5000 V ,入口电压- 8 V。



2　结果与讨论
2. 1 BTD F 的电子轰击质谱 (E I2M S)

将所测样品经过气相色谱2质谱联用仪, 得

到其相应的质谱图, 见图 2。从图 2 可知m öz

642. 6 (30% )为分子离子峰,m öz 529. 5 (72% )为

[M 2113 ]+ 离子 (由分子离子脱一个 C8H 172基
团) ; m öz 472. 5 (19% )为[M 2170 ]+ 离子 (由分子

离子脱一个 C 8H 172、C 4H 92基团) ; m öz 417. 3

(32% )为 [M 2225 ]+ 离子 (由分子离子脱一个

C 8H 172、C 4H 92、C4H 72基团) ; m öz 289 (20% ) 为

[M 2353 ]+ 离子 (由分子离子脱 2 个 C 8H 172、
C 6H 122、BO 22基团)。

图 2　BTD F对应质谱图

F ig. 2　M ass spectrograph of BTD F

　

2. 2　BTD F 在 E I2M S 条件下的碎裂途径[3 ]如

图 3

图 3　BTD F 在 E I-M S条件下的碎裂途径

F ig. 3　Fragm en ta l route of BTD F under E I-M S cond ition

　

2. 3　BTD F 的电喷雾电离质谱 (ES I2M S)

为进一步验证所得碎片对应结构,又对此样

品进行了M SöM S分析,得到该化合物在 ES I下

的全扫描质谱图,m öz 644 (仪器允许误差范围为

017 am u)为 [M + H ]+ 准分子离子, m öz 665. 9

为[M + N a ]+ 离子; m öz 529. 7为[M 2113 ]+ 离子

(由分子离子脱一个C 8H 172基团) ; m öz 473. 6为

[M 2170 ]+ 离子 (由分子离子脱一个 C 8H 172、
C 4H 92基团) ; m öz 417. 2为[M 2226 ]+ 离子 (由分

子离子脱 2个C 8H 172基团)。

2. 4　BTD F 在 ES I2M S条件下的碎裂途径

根据该化合物主要碎片离子的亚稳数据 (表

1) ,可推出其在 ES I2M S 条件下的碎裂途径,如

图 4。

表 1　化合物主要碎片离子的亚稳数据

Table 1　Quasi- stable da ta of the ma in

fracture ion s from the com pound

化合物 子离子→母离子

BTD F

473. 6→643. 9

417. 3→643. 6

83. 0→473. 6, 643. 9
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图 4　BTD F在 ESI-M S条件下的碎裂途径

F ig. 4　Fragm en ta l route of BTD F under ESI-M S cond ition
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Abstract: E I and ES I m ass spectrograph of a novel com pound, 2, 72b is (4, 4, 5, 52tet ram ethyl21, 3,

22dioxabo ro lan222yl) 29, 92dioctylf luo rene is repo rted. R ela t ion sh ip betw een the daugh ter ion s and
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rou te is d iscu ssed. T h is p rovides a firm base fo r its st ructu re iden t if ica t ion.
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