
　　

三种醛异构体的 GC- M S 测定
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〔摘要〕本文介绍了三种醛异构体的 GC- M S 测定, 并对某些质谱开裂产物的产

生机理进行了解析。
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采用黄樟素为原料经氢甲酰化反应合成三种醛[ 1, 2 ]a, b, c。化学结构式见图 1。由于缺

乏标准物, 使用 GC- M S 方法测定反应产物, 最终确认了这三种醛异构体。这对于选择出

适宜的合成反应条件发挥了重要作用。

图 1　三种醛的化学结构式

　　注: a　2- (3, 42甲二氧基苯基)丁醛　b　22甲基232(3, 42甲二氧基苯基)丙醛　c　42(3, 42甲二氧基苯基)丁醛

1　实验部分

111　仪器: Pye2204 气相色谱仪; V G MM 70270H 质谱仪;

112　GC- M S 条件: SE- 54 石英色谱柱 (30m ×0. 32mm ) , 程序升温 60℃- 280℃, 4℃ö
m in, 气化室温度 240℃, 载气为氮气, 柱前压 6816kPa, 进样量 0115ΛL ; E I 电离方式, 电离

能 70ev, 分辨率 500, 离子源温度 200℃, 加速电压 4kv, 扫描速度 lsödec。

113　测定方法: 直接取反应混合物进行 GC- M S 测定。

2　结果与讨论

反应混合物的 GC- M S 总离子流色谱图见图 2, 图 2 中É、Ê、Ë 的质谱图见图 3。可

以发现, 图 3 中É、Ê、Ë 的分子离子峰m öz 都为 192, 这与三种醛异构体分子量的计算值
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相同, É、Ê、Ë 的M S 谱图的相同点与不同点见表 1。

图 2　反应混合物的总离子流色谱图

图 3　反应混合物的 GC- M S 谱图

注: 图 2 中的É、Ê、Ë 与图 3 中的É、Ê、Ë 对应

43　　　　　 　　　　　　　　　　质　　谱　　学　　报　　　　　　　　　　　　　　1999 年

© 1994-2006 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net



表 1　É、Ê、Ë 的M S 谱图的相同点与不同点

　　　　　相同点 　　　　　　　　　　不同点

É 分子离子峰m öz192
基峰m öz 为 163, 此外还有一个相对丰度大约为 40% 的碎片峰m ö

z135

Ê 分子离子峰m öz192 基峰m öz135

Ë 分子离子峰m öz192
除基峰 m öz135 外, 还有一个相对丰度大约为 90% 的碎片峰 m ö

z148.

　　É 的基峰m öz 为 163, 分析三种醛异构体的结构, 只有化合物 a 发生 Α断裂反应才可产生基峰m ö

z163 [反应途径见式 (1) ]; Ê 和Ë 的基峰m öz 都为 135, 但不同点在于Ë 中还有一个相对丰度大约为

90% 的碎片峰m öz148, 分析Ê 和Ë 的分子结构, 只有化合物 c 可通过 ΧH 重排后产生碎片峰m öz148[反

应途径见式 (3) ] [3 ], 由于 2 中不存在 ΧH , 因此只能通过 Α断裂形成基峰m öz135[反应途径见式 (2) ]。

3　结论

以上实验结果说明, 随着苯环取代位置的不同 (例如本文中相对于醛基的 Α, Β, Χ位) ,

化合物的M S 谱图有明显不同, 这对于某些与之相似且缺乏标准物的化合物的鉴定很有

意义。
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Abstract

T he qualita t ive ana lysis of th ree k inds of a ldehyde isom ers has been repo rted.

M eanw h ile, the fragm en ta t ion m echan ism of a ldehydes m en t ioned above is in terp reted.
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63　　　　　 　　　　　　　　　　质　　谱　　学　　报　　　　　　　　　　　　　　1999 年

© 1994-2006 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net


